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Biomasse Algale 
Etude ch i m iq ue constitut ive 
Marcel N euray et J ean-Marie Stevens · 

l?ESUME 

Da ns ca de l a  recherche de sources 
d ' 6ne1 . . .  ,. ' 1 , < 1 /  i ves el de la récupéra t ion 
d 'én r • s ,,. c·s , u n e  é t u de de la product ion 
pos s 1 /  de 1 . .  ma sses a l  ga les a é t é  entreprise 
par ,� erv u  1.· de photob iologie de 1 'Univers ité 
de L 1 i•ge en ,ir, social ion a vec Je l a bora toire de 
1 ' l  n i  x . les h u l s  de cet te  é t u de éta ienl de sélec
t ionner des espèces a /ga les en fonct ion de leur 
rendemen t en b iomasse , des condit ions de cull ure 
i mposées el d ' éva l u er les paramètres économiq ues 
de la c u l t u re en m a sse . 

A fin de permel t re la va lorisa t ion des algues cul
t i vées , il ét a it n éces sa ire de déterminer leur 
q u a lité ,  no t a mment  par le urs a n alyses chimiques . 
Ces a n a lyse s ,  do nt  nous rendons comp te ici ,  ont 
été réa l is ées a u  l a b ora t o ire de l ' J niex qui ,  
grâce à son équ 1pemen t el  à son personnel qua
lifié, ét a it part iculièrement b ien out illé pour 
réa l iser cel t e  part ie de la recherche . 

ZUSA MMENFA SSUNG 

l m  Ra hmen der Suche n a c h a lt ern a t iven Energie
que/len und der A u fb ereil ung verlorener Ener
gien , h a l  die A b t eilung für Photob iologie der 
Un 1 vers i t a l  L ü l t ich , in Zusa mmena rbe i t  m i t  dem 
l a b oratorium des Jn iex , eine St udie über die 
mogl iche Produk t i on von a lga len Biomassen 
u n t ernom men . Die Z iele dieser A rbeit waren die 
A uslese der a lga len Ga t t ungen , nach ihren Bio
masse-Ert ragen , nach den geb otenen Kult urvor
a ussetz ungen , u n d  nach der A bscha t z ung der 
ok onom ischen Pa ramet ern bei  der Mengenkull ur. 

Um die A u fwer t u ng der angebau ten A lgen zu 
ermogl ichen , 1v a r  es not ig ihre gen a uen chemi
schen Eigensc h a ft en zu kennen , u . a .  durch ihre 
chem ischen A n a lysen . Diese A n a lysen , die wir 
h ier c/a rs t e llen , 1vurden im l a bora t orium des 
ln iex durchgefüh rt , cla s ,  da nk seiner Einrich
t u ngen und seines qualifiz ierten Persona ls ,  
hes t ens für diesen Te il der Forsch ung ausge
rii s t e t  1v a r .  

SAMEN VA TTING 

In het ra am van het onderzoek van a l t ern a t ieve 
energiebronnen en van de terugwin n ing van ver
loren energieën , werd een s t u die ondernomen 
bet reffende de moge lijke produk t ie van a lgenb io
massa 's door de dienst fotob iologie van de Un i
vers iteit van l u ik in samen werk ing met het 
Nieb -labora torium . De doelstel lingen van deze 
studie waren de select ie van a lgensoorten n a a r
gela ng van hun b iomass arendemen t ,  de opgelegde 
kweekomst a n digheden en de eva l u a t ie der econo
mische parameters van de k week op grote scha a l .  

Om de va lorisering der gekweek te a lgen mogelijk 
te maken , was het nodig hun k w a l it eit te b ep a 
len m e t  name door hun scheikundige ontledz ngen . 
Deze analyses , waarover w 1j h ier vers lag u i t 
brengen , werden verwezenlijkt in het  Nieb-la bo
ra t orium da t ,  da nk z1j zijn u itrusting en 
bekwaam personeel , b ijzonder goed u it gerust was 
om dit on derdeel van de research u it t e  voeren . 

SUMMARY 

lvi thin t: he fra mework op the resea rch on a l t er
nat ive en ergy sources and on the recovery of 
lost energy , a s tudy on the possible product ion 
of a lgae b ioma sses was underta ken by the photo
b iology depart ment of the Un ivers i ty of l iège , 
in associat ion with the lniex l a b ora tory .  The 
a ims of this study were the select ion of t h e  
a lgae species according to their b iomass out p u t ,  
of the given cult ure con dit ions a n d  t h e  eva l u 
a t ion o f  the econom ic paramet ers o f  t h e  m a s s  
cult ure. 

ln order to allow the va loris a t ion of the c u / t i
vated a lgae,  it wa s necessary t o  determine their 
qual1 ty,  espec ia lly by t h eir chemical a n a lyses . 
These ana lyses on which we report here , were 
carried out in th<:> Iniex J a b ora tory whic h ,  
tha nks to  its equipment a n d  q u a l ified s t a ff, is 
part icularly well equipped For t h e  carrying out  
of this part of the researc h .  

• Respe c t i veme n t  Doc teur e n  Sci ences chi m i ques , Chargé d e  Recherches Princ ipa l , et  li,·adué e n  Chimie , lus t i tu t  
Nat i ona l des Indus tries Ex trac t i ves ( l NlEX ) ,  rue d u  Chéra 200 , B-4000 Liège 

A nna les des Mines de Belgique A nn a /en der M1jnen v a n  België-
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0 ,  I NTRODUCT I ON 

Le renché rissement d •  coût  des � rodv . - s  
pé trol iers , qui représen en _ es pr i r.c i 
pal es sources énergé t i  ues e t  d e  carbone 
organique dans les pays ind st rial !sé�. 
a eu pour coro l l ai re de relancer _ ' é  de 
et la recherche de nouvel es so rces 
d ' énergie et de mat ières premi è res pour 
la chimie organique. Parmi cel l es-c i ,  les 
produits de la pho tosyn thèse, que l ' o  
désigne souven t sous l e  terme t rès géné ral 
de bi omasse , ont susc 1 te un vé r i  tab:e  
regain d ' in térê t dans de no�breux pays. 
En effet , la biomasse constitue une source 
de carbone renouvelabl e ,  en principe i né
puisabl e ,  dont la maj eure par t i e  est enco re 
ac tuel l emen t non ou mal u tilisée. 

La mise en réserve de l " énerg ie  so laire 
par la photosynthèse des plantes ve rtes 
ne représen te cependant qu ' un rendemen t 
faibl e ,  soit env i ron 0 , 1 % de l ' énergie 
so laire inc i den te ( 1 ) .  Toutefois , cer tai ns 
végé taux , tels que l es al gues mic rosc opi 
ques ou filamen teuses , peuven t at teind re 
des taux de conversion de l ' éne rgie so l ai re 
net tement plus é l evés , soit  de plusieu rs 
d i zièmes de pour cent  à même quelques pou r 
cent ( 2 ) . De tels rendements ne sont natu
rel lement observés que dans des conditions 
optimales de croissance de l ' al gue , comme 
un bon enso lei l l ement des eaux de cul tu res 
riches en sels minéraux néc essaires et don t 
la température serait supé rieure à 20 ° C. 
La vitesse de c roissanc e maximal e de cer
taines plantes marines et d ' eau douce est 
liée à la tempé rature sel on l ' équation 
d ' A rrhen ius. C ' est ainsi que l a  produc tion 
de biomasse de phy topl anc ton en cul ture 
con tinue est plus que doublée  l o rsque la 
tempé rature du milieu passe de 15 ° à 25 ° C  
( 3 )  

De nombreuses indust ries et no tamment l es 
central es é l ec t riques et l a  sidéru rgie 
rejet tent dans l e  mil i eu naturel de grandes 
quantités d ' eaux plus ou moins chaudes, 
dont l ' énergie calo rifique est non seu l e
ment perdue mais peut , par ail l eurs ,  per
tu rber les biotopes natu rels où ces rej ets 
sont pratiqués. La cul ture d ' al gue dans 
ces rej ets ou dans des eaux réchauffées 
par ces rejets permettrait de récupé rer 
une part non négligeabl e de la chaleur de 
ces eaux sous forme de matière carbonée 
uti lisabl e ,  en même temps qu ' el l e me ttrait 
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une part ac c rue d e  J ' · ne r g i e  
i nc 1 cnt  . C ' es t  d o n c  dans c e t te 
1u • un é tude a é té en t rep rise aux 

de  l ' l n i ex en c o l l abo rat i on 
, :,;c 1· i c e pho l,obi o l og i e  du P rofes-

'l "  �- . •.:mvnl de l ' Un iversi té d e  L i è ge. 

e c e t t e é tude é ta i e n t  

: · l ec i onn r des esp è c es a l gal es en 
n de l eu r  rendemen t en b i omasse et  

_ ,  . i ts u t i l i sabl es qu ' e l l es produisen t 
fé ren tes c onditions de c u l t u re ; 

• rodu i re l a  biomasse en quan t i c ·  suf
· ,n e pou r  tester l es u t i l i satio ns pra-

- Je� po  entiel l es ;  

1 1 évaluer l es paramè t res ono" ' ques 
c u l ture en masse e t  d ' o 1 .' ·ni� .. l es 

�t�  de produc tion. 

' Se rvic e de pho tob i o l o g i e  de 
, 1 i è�e isposa i t des instal l a  
.. � rc s  à l a  c u l ture d ' al gues 

� : ' o t e et avai t ac quis une bonn · arei l l es c u l tu res. E tan t cc 
, tl 1 lé  pour effec tuer l es nomr 
y �e · chimi ques né c essai res 
�s u til isations po ten t i e l l es 

cul civées , l e  Pro fesseu r Si ro nv c:> 
c 1  té no t re c o l l abo rat i on pou 1 
cette  par tie du programme , dont  
dons comp te i c i . 

1 .  MATER I ELS ETU D I E S  

. i '-' ' S i  té 
\S  c es-

' t  e l l e 
,p<. . ence 
fo mal 
se �na-

s t e r  
s gues 
a l l i-
ré �, · ise r 

nous ren-

Les différentes al gues é t udié es appar t ien
nen t au grand groupe des al gues ver tes , 
l es c h l o rophy tes. E l l es provenaient , soit 

1 .  de l ' i nstal l ation p i l o t e  d ' un e  super
ficie to tal e de 200 m2 réal i s é e  au dépar te
men t de bo tan i que de  l ' Univers i té de Liège, 

2. d ' é tangs expé rimen taux c reusés dans des 
terrains appartenan t à la c en t ral e nu c l éai� 
re de Tihange I et  m i s  grac ieusemen t a 
no tre disposition par l a  Socié t é  I n terc om. 

Dans l 'ins tal l at ion , réal isé e au dépar te
men t de bo tan i que et instal l é e dans l e  
domaine univers i taire du Sar t Tilman , on 
a uni quement cul tivé une m i c ro-al gue de 
1 ' o rdre des Ch l o rococcales , fami l l e  des 
Scénédesmac é es ( 4) : Sc enedesmus obl iquus. 
Les cul tu res é taien t réal isé es à 1' ex t é 
rieu r sans c hauffage , dans un  mil ieu de 
Mü l l er l égè remen t mod i fié ( 5 ) .  La c ro is
sance des al gues é tan t ainsi l im i t é e  par 
la tempé ratu re ex t é rieure , l es c u l tu res 
é taient normal emen t arrê tées pendan t l es 
mo i s  d ' hiver. Tou tefo i s, pendan t un hiver, 
une des cuves de cul ture ayan t é t é  aban don
née à el l e-même , il  s ' est dével o ppé un sys
tème écologique c onstitué d ' un mé l ange de 
Scenedesmus obliquus et de deux Pho rmidium , 
al gues bl eues ou cyanophy c é e  de  l ' o r d re 
des Nos tocal es , famil l e  des Osc i l l ato ria
cées ( 6). Bien que la produc tion de c e  sys
tème écologique fu t faibl e, il nous a paru 
in té ressant de l ' é tudier, é tan t donné l es 
conditions d ras tiques de tempé rature et 
d ' enso leil l emen t dans l esque l l es i l  a gran
di. 

Les é tangs , sis près de la c en t ral e é l ec 
tri4ue d e  Tihange 1 ,  n " on t  pas é t é ensemen
cés par une varié té al gal e dé finie. On a 
pré fé ré l aisser se dével oppe r nature l l en,ent  
l a  ou  l es varié tés d ' al gues l es mieux 
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adap tées aux condi i ons de culture , soi t  
l e s eaux  de l a  M use réchau f fées à une tem
péra ture compr i se cn lre 20 et 30 ° C  par 
les rej ets des c i rcui ts ter t i aires de 
re.froidissement.. de la cen trale. Dans ces 
cond i t i ons , on a observé l ' apparition ,  en 
premier lieu , d ' une algue fil amen teuse de 
l'ordre des i phonoclada l es , fami lle des 
Cladophoracées ( 4 ) : C l adophora Glomerata . 
Ce t te algue , dont  l a  croi ssance débute au 
prin temps , est progressj vemen t remplacée 
par une au tre al gue f i lamen teuse de l ' ordre 
des Chlo rococca l c s , famille des Hydro
d i c  ty acées ( 4 )  : lly drod i ctyon Ret i cul atum. 
Cet te dern i ère al gue supplan te comp l è temen t 
Cladophora duran t les mois de jui n, juil l e t ,  
aoû t. A part i r  d e  l a  mi-sep tembre , Clado
phora réapparaî L et prédom i ne même en octo
bre , rnai s ] a product i on de biomasse a l gale 
.faibl i t  µar rappor t à celle observée en 
c t 0 . Ce l •  évol ut i on saisonn i ère avec net te 
µr0dom i r  , c-c  de Hydrod i ctyon es t t rès pro-
b 1 1 eme·• 1 i ée , notammen t , à 1 '  i mportance 
1 · J  ray , nen t sol ai re ; Cladophora Glome-

, a se pré f '  rer une luminos i té moy enne 
que liy d rodictyon Reticula tum , 

·,me µart des algues ver tes , a un 
�elo•  n t  d i rec temen t l i é  à l ' intensi té  
; rat ons sol a i res incidentes ( 2 ) , ( 8 ) . 

, n  c: ouvo i r  envi sager divers créneaux 
n s i b"• de valorisation de la bi omasse 

2 •,al  . · u ui te , des anal yses compara t i ves 
ont é L ..- '" l  fectuées sur dif' féren ts produ i ts 

ommerci  u x , qui é t aien t 

un amendernen t organ i que de 
d ' algues marines séchées 
Fucus et Lami naires - vendu 
de ' ' Brok-Algue" ; 

sol composé 
Ascoph i lum , 

sous le nom 

un fo i n  de g raminée recueill i  dans les 
environs de L i è ge ;  
. tro i s  granulés pour é l evage d e  poi ssons 
1 granulé pour truites , 1 granulé pour 
alevi ns de t rui tes et 1 granu l é  pour carpes. 

2 .  RECOLTE E T  PREPARAT I ON DES ECHANT I LLONS 

Sc enedesmus obliquus , algue unicellula i re 
de quelques microns se p résen tan t  souven t 
sous forme de colonies de 2 ,  4 ou 8 cel l u
les , a é t é  récoltée par cen trifuga tion du 
mili eu de cul ture. 

Le mélange écolog i que , const i tué de Scene
desmus et de deux Phormidium forman t des 
amas géla tineux f i xés sur les parois de 
l ' i nstalla tion de cu l ture , a été récolté 
en u t i lisan t un f i let const rui t à partir 
d ' une ét amine à f i ne ma i lle. La maj eure 
par t i e de l ' eau con tenue dans le système 
a é t é é l i mi née par cen t r i fugation. 

Les algues f i l amen teuses é t a i en t  récol tées 
par  simple ra t i ssage de la surface des 
é t angs pour Hydrod i c  tyon , algue flottante , 
et des fonds pour Cladophora , algue f i x é e . 
Après essorage , l a  masse algale é t ai t soi 
gneusemen t l avée plusieurs fois à l ' eau , 
a f i n  d ' éli miner les traces de boues , et 
essorée en tre chaque lavage. 

Les éch an tillons d ' al gues ai nsi récol tés 
é taien t conservés au congéla teur à - 25 °C 
jusqu ' à  leurs utilisa tions ul té r i eures. 

Pou r  les ana l  y ses , la masse al gal e ,  ap rès 
dégel , est desséchée sous vide part i el 
d ' env i ron 20 mm de Hg en utili san t un éva
pora teur rot a t i  r ,  don t la tempé ra ture du 
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ba i n  n ' excéd a i t pas 40  ° C .  Les a l gues 
séchées é ta i ent  ensu i te f i nemen t broy ées 
en uti l i san t un pet i t  broyeur I K A  type A 
10.  La poudre d ' al gue é t a i t homogéné i sée 
manuel lemen t. 

Les autres p rodu i ts soumi s à l ' é tude , 
c ' est-à- d i re Brok ' A lgue , l e  fo i n  et l es 
granul és pour é l evage de poi ssons ,  n ' on t  
subi aucun tra i temen t p ré l i mi na i re. I l s 
on t é t é di rectemen t broy és e t  homogén é i sé s  
de la même man i ère. 

Cet te mé thode de prépara t i on des échan t i l 
lons ne peut garan t i r une parfa i te conser
va t i on de cer tai ns cons t i tuan ts , comme 
l ' on t  mon t ré certains auteurs ( 9 ) , ( 1 0 ) .  
Mai s l " u t i l i sa t ion d ' une même mé thode 
d ' échan t illonnage pour les d i !"fé ren ts pro
dui ts é tud i és permet cependan t d ' obten i r  
des résultats compara t i  :fs e t  de plus l es 
const i tuan ts pouvan t ê t re affectés , tel s 
que les glucides et cer t a i n s  aci des ami nés , 
ne son t géné ralemen t que des cons t i tuan t s  
mi neurs des algues. 

3 .  ANALYSES REAL I SEES ET  MET HODES UT I L I SE E S  

Les di :f:féren tes analyses ré a l i sées peuven t 
ê tre classées en t ro i s  groupes , soi t  : 

analyses immédi a tes et  é l émen t a i res , 
analyses constitutives , 
analyses des ol i goé l émen ts. 

Les résul t a ts des di verses analyses , qui 
son t p résen tés dans les di fféren t s  tableaux 
donnés plus loin , représenten t , sauf i nd i 
cat i on con tra i re ,  la moyenne d ' au mo i n s  
deux dé terminations. 

3 . 1 . ANALYSES I MMEDI ATES ET ELEMENTAI RE S  

Les analyses i mmédi ates comp rennen t essen
t i el l emen t la dé termi nat ion de l ' humidi t é  
résiduelle et l a  teneur en cendres. 

Ces analyses on t pour but de carac t é r i ser 
rap i demen t et gl obalemen t l es d i fféren t s  
éch an t illons é tudi és. Ell es doi ven t é g a l e
men t permet tre de rendre comp a rabl es l es 
résu l t ats  des aut res analyses. 

La dé termi nat ion de l ' humidi té  rési duel l e  
a é t é  réal i sée , soi t  par di st i l l a t i on azéo
trop i que avec du tol uène ou du x y l ène en 
uti 1 isan t un décan teur de Dean et S ta rk 
( 1 1 ) ,  ( 1 3 ) , soi t  par dessi cca t i on à 90 - 1 00 ° C 
sous v i de par t i e l  jusqu ' à  poi ds constant 
( 1 2 ) . 

Les humidi tés résiduel l es ,  dési gnées p ar 
He , des di vers produ i ts  analysés son t  don
nées dans le t ableau I. Ces valeurs on t 
é té u t i l i sées pour corri ger les résu l t a t s  
des au tres analyses qui seron t a i nsi tou tes 
expri mées en fonction de p rodu i ts parfai te
men t anhydres. 

I déalemen t , l a  teneur en cendres devrai t 
rep résen ter la dé termi nat i on de l a  quan t i t é 
tot ale des mat i è res miné rales con tenues 
dans le produi t à an alyser. Cependan t ,  l a  
nécessi té  de chauffer à une tempé rature 
plus ou moins é l evée pour dé t ru i re l a  
matiè re organique en traî ne immanquablemen t 
des transforma t i ons et même des pertes plus 
ou moi ns marquées de la mat i  è re miné rale. 
L'inciné rat ion à 850 °C assure une des
struc tic,n tot a l e  et rap i de de l a  ma t i è re 
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orgnnique, ais e ll p ur c r l l ,  1 n' l a  
déc m. sition total e d c rta l ns anion.· . 
� e l  que les  ar onate· ,  e t  la re rll' l ::tr
tiel le  de certains ca tions par vol o t i  \ R�
t ion ( 1 4  . Aux tempé ratures 1.od.:- r.:- s � 0n1.-
ral ement a mises 1 5 ) , soit dt! l ' or rc' dt' 
450 550 ° · . si la décompo ition ar-
'bonates est 0vit · e, les ert  s ' l 
ani ons , tels que les su l fa es e t  les ni tra
tes . res tent tou jours impor tan es ( l ) . 
La volatil i ation des ol i oé émen :s ,  b i e  
que ne tt  ment plus ! a 1  e .  est  e end n t  
loin d ' ê t re négl igeab l e  dans 
cas ( 1 4 ). 

. ous avons dé terminé comp ra i vement e · 
teneurs en cendres à 850 e t  550 ° . L '  �
chan til lon d'environ l g dans une nace l l e 
en porcel aine glac ée de 50 x 40 x O, 5 mm 
est placé  dans un four à mou f le à tempé ra
ture amb i ante . Après avoir fait monter ro 
gressivement la  température jusqu ' à  a tem
pérature d ' inciné ration choisie, ce lle -ci 
est maintenue pendari t  une heu re. Après 
re froi dissement , la pesée dl rés i du fourn i t  
l e  . ou rcen tage de cend res , qui est alors 
corrigé en fonc t i on de l'humid i é ré � ; 
due l le de l ' é chan til on analysé. Ces e
neurs corrigées , sy bol isées par le e rme 
Cs , sont égal emen t données au tableau I .  

Et an t donné les va eurs él evées en cendres 
obse rvées pour beaucoup d ' échan t · llons, 
nous avons égal ement dé te rminé leu r  teneur 
en carbonate et en sil ice. 

La teneur en silice total e a é té mesurée 
par cal cination à 500-550 ° C et  sol ubil i sa
tion des cations par l ' acide ch lorhydri que . 
Le résidu insolub le après l avage à l ' eau 
disti llée et recal cination à 850 ° C  consti
tue la sil ice totale ( 1 7 ) . Les val eurs cal
culées sur matiè re sèche son t données au 
tableau I sous le symbole Si02. 

La dé term i nation de l a  teneur en carbonate 
a é té réal isée en décomposant à chaud une 
quantité exac tement pesée d'environ 5 g 
d'échan til l on par un mé l ange de 30 ml 
d ' acide phosphorique p. a. et de 50 ml d ' eau 
b i dist i l l ée. La quan tité de dioxyde de car
bone formé est géné ralement dé terminée par 
pesée après entraînemen t ve rs un train 
d ' absorbeur ,  soi t par aspiration, soit par 
bal ayage par un courant d ' azote pur, comme 
déc rit dans l es mé thodes AOAC 1 0 1 0  e t  101 1 
( 1 8 )  et ASTM D- 1 756 ( 19 ) .  Ce t te mé thode 
n'est cependan t  pas très sensible  e t  ne 
convient guère à la dé terminat ion de faibl e  
quanti t é  de CO 2 . Dans c e  cas, nous avons 
pré féré u tilise r une mé thode al ternative 
(20)  qu i consiste à absorbe r le C02 formé 
par passage dans une sé rie de trois  barbo
teurs contenant  chacun 50 ml d'une sol u tion 
de bary te 0 , 1 N. L ' excès de bary te n'ay an t 
pas réagi est mesuré par tit rage par l'aci
de oxal ique 0, 1 N en présence de phénol 
ph talé ine . 

. ' 

t �s �� d i oxyde d e  c rbone µ rove
l ,  k' ornp i. L L on d e s  c rbonc tes, 

t � ll l'C Cn ag d l ' échan t i l l on 
,k ,11 ét' . · au tab l e  u l sous l sy m-

�-m n t  ires , ré a l J sé s su r 
te l s  que l es a l  ues, doive n t 
rc �,u tres de faj  re resso r t i r  

n Ll "t.an L que peuve n t  j o u e r  c e r
mêmes secondaires pou r leu r  

�. 4u i on t é t é dosés son t l e  c a r
, ,1-, l rogène H, 1 ' azo te N, 1 e sou-
1 r �hos hore P. E tan t donné 1 ' hé-

• · t es di f f é rents ma t é ri:iu x à na-
co1 ,me , malgré l e  soin .ppor é à 

, · .. 1 1 t · 1 1 onnage , i l  e xis t e  1.ou o u rs 
c l ' in c e rtain manque d'h<' ,,gé 'ité  
r, t 1 1  ons à an alyse r, le  0 lges 

" · r .  t. l émen ts on t é t é e t  · L t  3 à 
nc1 ro ou tou t au mo mi-

"'-s • � 1 � r·minations de la teneur  � a  one 
c C"n .y dro ène on t é té ré al is l on 
; • m: t. o-.! de combustion c las 
L ieh i g · e l  le qu ' e lle est d é c ri te: 
re ·omrna, 1at.lon ISO ( 2 1 ), mais ada 
èes p r i ses d'éch an ti l lons de 1 

!U'  
1ar. 

e 
1 

de 
la 

our 
2 ) 

Les val eurs trouvées e t  c o r r i g, ·s , ou r 
' humid i é résidue l le son t données au 

tab l eau 1 1. Les pou rcen tages d e  C ob te us 
par ce e mé hode re prése n t e n t  tou te fois 
la quan ti é tot ale de carbone prése n t e dans 
l ' échan til lon, c ' est-à-dire l a  somme du 
carbone organique et du carbone p rovenan t 
de l a  décomposi tion the rmique des c a rbona
tes. En dé duisan t c e t te de rniè re du pou r
centage en carbone to tal, on ob t ie n t  la 
teneur en carbone organiq ue p ré se n t  dans 
l ' échan til lon. 

Les déte rmin ations des teneurs en azo te 
on t é té e ffec tuées par l a  mé thode de 
K j e ldah l , se lon la recommandation I SO ( 23), 
en u tilisan t le sé l é nium comme c a t a l yseur. 
B i en que c e t  te  mé thode de dosage ne soi t 
pas exemp te de c ri tiques ( 24 ) ,  ( 8 1 ) ,  les 
protéines qui constituent la p rincipale 
c l asse de composé azo té des a l gues se p r ê 
tent partic u l iè reme n t  bien à c e  ty pe de 
dosage ( 25 ) .  Les pou rcentages en azo te 
cal c u l és su r éc han til lon sec son t donnés 
au tableau I I  sous le symb o l e  N. 

Le dosage du sou f re to tal a é t é ré a l isé 
par sa t ransforma t i on en dioxyde e t  d osage 
iodomé t rique de ce de rnie r ( 26 ) .  L '  é c h an 
til l on à anal yse r est b rû l é  dans un c ou ran t 
d'oxygène à une tempé rature su f f i samme n t  
hau te que pou r transforme r l e  sou f re e n  
S02 . Ce type de dosage du S a é t é ré a l isé 
au l aboratoi re avec un ap pareil LECO modè l e  
623 ( Laboratory E qu i pmen t  Corpora tion, S t
Joseph , M i .  49085 , USA), qu i réa lise une 
température de combustion de p lus de 1 500 ° C  

Tableau 1 .  Analyses immédi ates des d i fférents échant i l lons é tudiés 

Echan t i llon analysé He Cs à 550 0 Cs à 850 0 Si02 C02  

Scenedesmus obl iquus 8 , 7  8 , 0  7 , 2 0 , 8 0, 5 
Système écol ogi que 6 , 9  33, 8 33, 0 6, 3 0 , 5  
C l adophora Gl ome rata 3 , 4 6 6 , 0  43, 0 2 , 2  23, 0 
Hydrod i c tyon Re t 1 c ulatum 4 , 6  52, 8 35, 7 0 , 8 1 6, 8  
"Brok -Al gue "  1 0 , 5 20 , 3  1 8, 5  1 , 7 ] ' 3 
Granu l é  pour trui tes 6,3 1 0, 2  9 , 5 0, 5 0, 7 
Granulé pou r alev i ns 8 , 0  9 , 3  7 , 7  0 , 3  l , 9 
Granu lé  pou r carpes 6 , 9  9 , 7  8, 7 0, 5 1 , 0  
Foi n  de graminée 7 , 7  1 3 , 3  1 2 ,  0 4, 2 l , 1 
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g r �  e à , ·n fou r à c•nduc t i on à hau te fré
qu nce. S J , à <.:es hw .. Les lemp ' ratu res , ] a  
convers i on du sou t re •n 502 est supé r i eure 
à SJ7 % , 1 1  s� forruP. cependant également 
de pe ti tes quan L i  li :, de 503 , no ammen t par 
re f ro j  dj ssernen t des 1_• - z de combus ·ion dans 
les cana l i sa t i onr· al.l an au t 1 t rateur. On 
u t i ) i se de c c  rai L un ac teur de cor rec tion 
qu i es t dé term i né par  combust i on de p ro
dui ts é t a l ons, dont l es teneurs exac tes 
en S on t é t é d ' te rminées par d'au t res mé
thodes. Les pourcc tages en souf re cal  cul és 
su r p rodu i t sec son t donnés au tab l eau I I. 

La dé termina t i on ctc la teneur en phosphore 
a é t é réaU sée par dosage des ions 
Po 4 --- formés a r  m i né ral isa tion de l ' échan
t J l lon. Les phospha tes formé s sont préc i p i 
tés  sous forme de se 1 magnésien, dont la 
quan tit é  c • mesurée après igni tion jusqu ' à  
poi co, tant ( 27 ) . Les pourcentages en 
phc- horc ·nlculès sur p rodui t sec sont 
dor "' a l> l eau I l  sous le symbol e P. 

3 . :  i\NJ\ I . S CONSTITUTIVES 

Le l gi; tou e comme les plantes supé-
r · ) S  n opposi tion av e c  les animaux, 
se c i· res vivants di t s  autot rophes, 
c'  - à-r que ce sont des organismes 
su t nan a r  e x- mêmes à leur prop re 
be n. · ·1 qu ' appar tenant au groupe infé-
rie1.. r de :.nall ophy tes , les algues possè-
den de ! · chlorophylle a. Cet te chloro
p·..,yll e , soi t seule , soi t assoc iée à d'au-

res pigments  ( 28 ) , joue le rôle indispen
sable du c a t alyseur permet tant d'u ti l i ser 
l ' énergie lumineuse pour synthé tiser des 
molécules organiques plus ou moins com
plexes uni uement à partir  de C02 , H 20 et 
de quelques sels m i né raux. L'anabolisme 
dans les plantes est t rès  important, car 
elles syn thé tisent des substances en quan
t i t é s  ex c édant de beaucoup leur besoin. 
Par cont re , le c a tabolisme est plus simple  
chez les végé taux que chez les animaux. 
L ' énergie né cessai re au mé tabolisme est 
en partie appor tée d i rec tement par l'éner
gie so 1 ai re et non pas uni que ment, comme 
chez les animaux , par  dégradation des sub
stances de réserve. Le bilan final du mé ta
bol isme chez les plantes est donc largement 
posi t i f. Di f fé rentes substances sont mises 
en réserve en quant i t é s  plus ou moins im
po r t antes. Ces substances appartiennent 
à un des t rois grands groupes glucides, 
p ro t i des et lipides ; chacun de ces groupes 
ayan t une importance d i f fé rente suivant 
le type de végé tal é tudié. 

3 .2 . 1 .  Glucides 

Les gl ucides sont les substances formées 
en p remier l i eu lors de la photosynthèse 
par assi mila tion du C02 de l'at mosphè re . On 
peut donc considé rer que les aut res compo
sés organiques b i ochimiques dé rivent des 

gluc l des. Comme 1 1  est maintenant bien 
adm i s, nous désignerons sous le terme de 
glucide le groupe de substanc es qu 1 c om
p rend non seu lemen t les suc res réduc teurs , 
mais également les composés donnan t  p a r  
hydrol yse des suc res réduc teurs ac compagnés 
ou non d ' aut res corps. 

Les mé thodes de dosage des suc res libres 
sont géné ralement basées su r leu r  p rop rié t é  
réduc t rice. Les p rocédé s  les plus anciens , 
et encore les plus répandus , sont basés 
sur leur oxydat i on par des sels mé t a l l iques 
et p r i ncipalement l es sel s  cuivriques en 
solut ion alcal ine et stabi l isée par  le 
tart rate sodi co-potassique. L'oxydation 
des oses par ce réac t i f  cup ro-alc alin 
( l iqueur de Fehling ) est comp l exe et dé pend 
de nomb reux fac teurs , tel s que l ' a l c alinit é  
du réac tif , la température et l a  durée du 
chauffage , les p roportions respec t ives de 
suc re et de réac t i f  ( 2 9 ) .  Il est donc 
néc essaire, lorsqu'une mé thode analy t ique 
est choisie , de respec ter sc rupuleusement 
le p rotocole opé ratoire , a fin d'ob tenir 
des résultats comparables ent re eux.  Nous 
avons choisi la mé thode de Folin et Wu qui 
dose spec t rophotomé t r i quement à 420 nm l e  
complexe ob tenu p a r  réac t ion ent re l ' oxyde 
cuivreux , formé lors de l'oxyda tion des 
suc res, et une solution d'acide phospho
tungsto-molybdique ( 31 ) .  

Dans les plantes et les algues , les glu
c ides se t rouvent géné ral ement dans divers 
é tats de condensat ion ( 35 ) , ( 36 ) . La t o t a
li té ou la grande major! t é  des fonc tions 
réduc t rices sont masquées par liaison en t re 
el l es ou avec d'au t res fonc tions . Ils ne 
sont donc dosables qu ' après libération de 
leurs fonc tions réduc t rices par  hydrolyse 
enzyma tique ou chimique . Si l'u t i l isation 
d ' enzymes convient parfai tement pour l'hy
drolyse d'un polyose dé terminé , leur ac t ion 
t rop spéci fique ne permet guè re d'envisage r  
leur emploi pour l'hydrolyse d e  mélange 
de polyoses divers ( 30 ) . Par cont re , les 
liaisons osidiques sont assez f ac i l ement 
rompues en milieu acide en dessous d'un 
pH de 2 , 0. Ap rès ex t rac t ion des gluc ides 
par l ' alcool à 80 % et hydrolyse en milieu 
acide ( 32 ) ,  les fonc tions réduc t rices lib é 
rées ont é t é éga l ement dosées selon la 
mé thode de Folin et Wu . La  courbe d'é t a 
lonnage au spec t rophotomè t re a é té é tablie 
en uti 1 isant des solutions de glucose de 
concent ration connue . Les pourcentages en 
glucides totaux et en suc res réduc teurs 
lib res , calculés sur échan tillons sec s et 
donnés au tableau I l i , rep résentent donc 
des équivalents glucose. 

3 . 2 . 2 .  Lipides 

Cont rai rement aux glucides qui cons t i t uent 
une famille de composés relat ivement homo
gène , les lipides forment un groupe de 
composés très hé t é rogène. Des substances 

Tableau I I .  Analy ses élémentai res des di f fé rent s  échantillons é tudié s  

1 
C 

1 
C 

Ec hant il l on analysé total 1 organique H N s p 
1 

Sc enedesmus obliquus 50, 9 50, 8 6, 6 6 , 6  0 , 6  0 , 4 7 
Système écologi que 36, 5 36 , 4  5, 1 6 , 4  0 , 5 1 , 05 
Cladophora Glomera t a  23, 2 1 6 , 9  2 , 1 2, 2 1 ,  2 0 , 07 
Hydrodic tyon Reticula tum 28 , 4  23 , 8  3 , 3  2 , 6  1 ,  5 0 ,  1 7  
" B rok-Al gue" 37, 9  37, 6  4 , 6 l ,  2 1 ,  7 0 , 03 
G ranulé pour t rui tes 47 , 2  47 , 0  7 , 3  8 ,  1 0 , 7  0 , 38 
Granulé pour alevins 47 , l  46 , 6  7 , 2  9, l 0 , 6  0 , 28 
G ranu l é  pour ca rpes 44, 4 4 4 , l  6 , 9  4 , 7 0 , 4  0 , 2 9  
Foin de graminée 4 3, 4 43, l 5 , 2  2 , 2 0 , 2  0 , 09 
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de struc tures très di f f " rentes n t  ê t �  
ainsi réunies  sous le te rme éné r.'ll de 
lip ide en raison de leur insolubi l i t é ong 
l ' eau et de leur solubili té dans des s 1 -
vants organiques ,  tels que l ' é ther , l'acc
tone , le s m,H anges alcools-t1ydrocarbures 
chlorés .  etc .. . Mai s, comme es ri � r  s 
de solubilité ne sont pas absolus, on a 
voulu re st reindre ce t te classe de compo é 
en spécifiant que les li . i des  deva i en t. 
soit comporter dans leur mol ' cule une chat 
ne aliphat i que d ' au moi ns 8 atomes de ca'
bone ( 33 ) , soit ê t re const i tué s exc l us ive 
ment de dé rivés d'acides gras ( 3 4 ) . a l g r ·  
ces divergences d e  dé f i n i t i on .  le s mé tho e s  
de dé termination des lipides totaux dans 
les matériaux biologiques d ivers sont 
basées sur leur ext raction par solvants  or
ganiques. 

La méthode classique de J .  Folch et co l . 
( 37 ) , qui utilise le mélange 2 : l volume 
par volume de chloroforme-mé thanol , r-e : t � 
la plus populaire. Toute fois, ce rtains ro
blèmes encourus lors de l'u t ilisation de 
ce tte mé thode ( 38) ont amené divers au t .�s 
à proposer certaines modifications, tell<:? s 
que le chan gement des proportions de s com
posants du solvant d'ex t raction ( 39 ) , l a  
nature du solvant d ' ext raction ( 40) à ( 42) 
la techni que d ' extract ion ( 4 3 ) , la mé thode 
d ' éli mination de s subs tances non lipid i ques 
ent raînées lors de l ' ext raction ( 4 4 )  à 
( 4 7 ) . La plupart de ces mé thodes ont é té 
mises au point pou r l ' extract ion des lipi
des de t i ssus humai n  ou animal. La techni
que de Paque t et coll. ( 4 3 )  ayant é té 
tou tefois spéc ialement é tud i é e  pou r l ' ex
traction des lipides des plantes, no ,s 
l ' avons adop tée pou r l ' é tude de nos échan
tillons , mais sous la forme légè rement 
mod i fiée par Paolett i  et coll. ( 48). Après 
leu r isolation et leu r déte rminat ion par 
cette mé thode , les lip i des totaux ont é té 
sopon i f i é s  par la pot asse alcoolique et 
les li pides neutres insaponifiable s é t aient  
dé terminés après leur puri fication par 
passage su r une colonne d ' alumine neut re. 
Les pourcent ages des lip i des totaux e t  
neu tres insapon i f i ables sont donné s au 
tableau I I I . 

3 . 2 . 3 .  Proté i nes 

Les proté ines , macromolécules formées de 
l' enchainement d'une vingtaine d ' amino
aci de s ,  sont synthé t i sées che z  les plantes 
à par t i r  de molécules miné rales simples , 
tou t  comme les gluci des. 

Les proté ines jouent un rôle économ i que 
et soci al très important , car les ani maux 
comme l' homme sont incapables de les syn
thé t i ser di rectement. Leu rs besoins en 
produ i t  azoté dépendent donc essentielle
ment de leur alimentation. Les proté i nes 
végé tales et notamment algales sont géné
ralement insuffi santes à sati s faire tous 
les besoi ns humains. En effet , el les con
tiennent une gamme moins var i ée et moins 
bien équilibrée biolog iquement en am i no
acides ind i spensables que les proté i nes 
an imales . Mai s toutefoi s ,  la haute quali té 
nu tri t i ve des proté i nes des algues vertes 
a été démontrée pour l ' ali mentat ion an imale 
et a été même reconnue net tement supé r i eure 
aux au tres proté i nes végé tales ( 49 a et b). 

Une mé thode cou ramment u t ili sée pou r es t i 
mer la teneur totale en proté i ne dans les 
algues cons i s te à mesurer la concentration 
totale en azote de l ' échan t illon , géné rale
ment par la mé thode de Kjeldahl , et de mul-

96 

li L r 
dl' l � 
\ O \\ t fn 

, t tl' v� l u r  p a r  u n  f ac t c u r  moyen 
( ',O ' '\ ( 5 3 ) . Ce p roc é d é  n donne 

.� qu ' une id ée  t r è s  app rox i ma tive 
,, ' t: ,- l ll p roté i ne , car el l e  su ppose , 

,JUC' tou t l'azote dosé es t de 
�' i n i que t, d'au t re p a r t , que 
< n  nzote de p ro t é i ne s  d ' ori gi-

r- •n l c s  on t i den t i q ues ou très 
.:.:: d i f fé rences observées en t re 

�s timées p a r  ce t t e  mé  t ode e t  
u r0ès  p a r  mé thode chim i que sont 

.'n t  imµor tan tes que pou r  se con
� t te  technique. 

1r.t ques le s plu s u t ilis é e s  pou r le 
p rotéines totales son t basées 

.n0 t hodes calo r i mé t riques, comme 
• n ùc du biu ret ( 5 4 )  e t  l a  r é thode 

, ! .  1 -- ,ry ( 5 5 )  u tilisant le , ac f de 
O r.- ' C C clteu. 

de de Low ry, b i en que 1 �  l u  popu -
, 'es t  pas exempte de c r  qu Par 

e,_ •m ,le . l ' in tens i t é de la colo · 1 0 · é ve-
l,")p,. é◊ n'est pas une fonc tion 1 é , ·e de 
::.": c.::l Cl' !"' tra lion en protéines r suit 
;�as . c.l  loi de Lambert-Bee r. A !  d 'Jvier 
à ,..� dé .,.au t , plusieu rs modi fie r ,n. 5 6 ) , 
( 5 7 )  o t été proposées à la mé L e rigi
nale de Lo ,1 ry. De plus, lorsque a rr .hode 
es t u tili sé e  pou r des maté riat.. te .!. que 
le s algues , il es t nécessaire d ' e 1 ex ., raire 
et  de purifie r le s p rotéines p r6 1 im i n aire
men t au dosage colorimé t rique. Ces é t apes 
longues e fas t i d i euses son t loin d ' ê t re 
quantitat i ves ( 58). Aussi Dorsey et ses 
collaborateu rs ont é tudié une mé thode qui , 
e comb i nan t le ré actif du b i u re t  au ré ac
tif de Fol i n, donne un dosage allian t la 
spéci ficit é  de la mé thode du biu ret à la 
sens i bili té de la mé thode de Lowry e t  qui 
sur tout fou rn i t une ré ponse color i mé t r i q ue 
égale pou r d i f fé rentes protéines ( 5 9 ) • 
Ce t te techni que lé gè remen t mod i fiée , qui 
a pu ê t re appl i quée  direc temen t  à des 
algues sans ex traction p ré alable des p ro
té i nes , perme t de mesurer  plu s de 85 % du 
contenu protéinique de l'échan t illon ( 60). 

Le s teneurs en p roté i ne , qui son t données 
au tableau I I I ,  ont é t é d é term i nées par 
cet te mé thode de Dorsey ( 60) e n  u tili s ant 
de l ' album i ne de sang bovin ( Merci< 120 18) 
comme é t alon. 

3 . 3 .  ANALYSES DES ELEMENTS M INERAUX ET DES  
OLIGOELEMENTS 

Les éléments  m i né raux sont su scep t ibles 
d ' ê t re tou s présents  dans les plan tes , mais 
leu r s  proport ions sont for t  dif fé ren tes. 
Alors que cer t a i ns jouen t un rôle fond amen
tal et par t i c i pent à de mul tiples p rocessus 
biolog i ques , d ' au t res , par con t re ,  ne sem
blent jouer qu ' un rôle t rès  secondaire d ans  
la  bioch i m i e  cellulai re ( 61 ). Parmi les 
élémen ts nu t r i t i f s essen tiels , beaucoup 
ne se t rouven t que sou s forme de t race, 
mais leu r pré sence , même à ces t r è s  faibles 
concen t ra t i ons , est  absolumen t nécessaire ; 
ils ne peuven t ê t re remp l acés par  d'au t res 
fac teu rs m i né raux et, de ce fai t , ont é t é 
dé s i gné s sous le terme d ' oligoélé men t s  ( 62). 
La dé term inat ion de la teneur des p r i nc i 
paux élémen ts dans les algues fou rn i t  donc 
une ind ica tion très u t ile de l' i mpor tance 
relat ive que peuvent avoir ces d i f f é ren t s  
élément s  su r la croissance d e  1 ' algue. En 
ou t re ,  la valor i sat i on de la bi omasse 
algale pouvan t déboucher sur son u t il i sa
t i on dans 1 'al i mentat ion an i male ou même 
humai ne , il é ta i t impé ra t i f  de vé r i f i er 
s i  les teneu rs en ce rta ins  éléments  é t a i en t 
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Tabl eau l J. I . Proc1u · t i; cons t i tu t i fs ,  en % ,  sur ma t i ère sèche 

, 
G l uc ides 

Echan l l l on ana l ysé Héduc teurs 

Scenedesmus obl i quus 1 , 1 
Sys tème éco l ogi que 0 , 3  
C l adophora Gl omerata 0 , 3  
Hydrod i c tyon Re · i cu l  a tum 0 , 3  
" Brok Al gue " 1 , 1 
Granu l é  pour tn i tes 2 , 7  
Granu lé pour a l ev i ns 2 , 1  
Granulé pour carpes 1 , 5 
Fo i n  de graminée 4 , 3  

su f f i ,amme1 t fa i b l es que pour ne pas ê tre 
con� •.:.ré" · omme tox i qu�s . 

Hab · 1 l ,· , , les élémen ts des premier 
e t  · , x  iè r  rouµes de la  table  périodique 
sor. r-or rés comme c a t i ons ma j eurs, 
l e� - en  dans l es ê tres vivants é tan t 
gén . l em, l' l evées. Les ca t ions des troi-
si è e t  , tri  ème groupes , par contre , 
son · Jés i  comme é léments mineurs, car 
seu �nt  qua n t i tés re l a t i vemen t fa i -
b l e !:"  ;;on t  essa i res. S i  dans ce cha p i tre 
nou 3uivl · ce t ordre, i l  fau t toutefo i s  
préc , ser , · c  ce t te d i s t i nc t ion est tout 
à fa i t  ar� : tra i re , car l e s  quan t i tés rela
t i ·✓es de cer t a i ns cat i ons présents dans 
l es échan t i l l ons é tudiés peuvent varier 
cons i dérab lement ( 63 ) . 

Le dosage des divers ca t ions étudiés a été 
réa l i sé par spec trophotométr i e  d' absorp t ion 
atomi que avec un appare i l  Perk in-Elmer, 
modè l e  460 , en u t i l i san t la flamme air-acé
tyl ène ou un four en graphi te P. E .  HGA 74 
lorsque les concen tra t i ons éta i ent  trop 
fa i b l es pour ê tre mesurables à la flamme . 
Le merc ure , après réduc t ion à l ' éta t  mé ta l -
1 i que , a é té dosé par anal yse sans flamme 
en u t i l i sa n t  l ' a tomiseur spéc i a l  P. E. MAS 
50 , se lon la  mé thode de Ha tch et  O t t  (64 ) ,  
( 65 ) .  Nous ne présenterons pas les  cond i 
t i ons opéra to i res u t i l isées pour l ' ana lyse 
des au tres é lémen ts , car e l l es son t  données 
dans la p l upar t des l i vres tra i tan t de ce 
su j e t  ( vo i r , par exemp le,  (66 ) , ( 67 ) , ( 68 ) ) .  
Le dosage du pl omb pose cependant un pro
b l ème , car des i n terférences dues à la ma
t i ère  peuven t amener une suppress i on j us
qu ' à  80 % du si gna l de mesure . Ces i nter
férences son t généra l eme nt  él i minées par 
ex trac t i on pré l i m i na ire du pl omb après com
p l e xa t i on avec un di th iocarbama te (67 ) .  
Comme un résu l ta t  si m i l a ire peut ê tre ob te
nu sans ex trac t i on, ma i s  par simp l e  adjonc
t i on d ' ac i de ascorb i que à la  so l u t i on à 
doser (6 9 ) , nous avons adop té ce t te mé thode 
p l us s i mp l e  e t  p l us rap i de . 

Les teneurs de cer ta i ns élémen ts ont égale
men t  é té dé term i nées par des mé thodes ch i
mi ques c l assi ques . Si ces mé thodes four
n i ssen t généra l emen t  des résu l ta ts en bonne 
concordance  avec ceux obtenus par spec tro
pho tomé tr i e  d ' absorp t i on a tom ique, e l l es 
prése n tent  cependa n t  le désavan tage d ' ê tre 
souven t  for t len tes . 

Les ca t i ons dosés chi�i quemen t étaient  les 
su ivants : 

. l e  potassium  gravimé tri quement par préc i
pi ta t i on à l ' é ta t de té traphény lbora te in
so l ub l e  ( 70 ) ; 
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L i p i des 
Totaux To taux lnsaoon i fi ables 

9 , 6 23, 0 1 ,  8 
1 ,  9 1 1, 0  1 , 2 
1 ,  3 5, 8 0 , 3  
1 ,  5 10,0 1 , 0 
5, 9 20, 7 0, 9 

10, 5 2 1, 4 1, 2 
7, 7 23, 5 1, 5 
7, 8 15, 8 1, 0 
8, 6 16, 7 1 , 0 

. l e  calc ium par t i trage par 
préc i p i ta t ion  gana te après 

d ' oxalate ( 7 1 ) ; 

Proté i nes 

total es 

58 , 5  
4 7 , 9  
20 , 7  
2 8 , 4  
1 6 , 4  
60 , 0  
50 , 3  
3 3 , 4  
2 8 , 7  

l e  perman
sous :forme 

. le magnésium gravimé tr i quement sous :fo rme 
de pyrophosphate ( 72 ) , après é l i m i na t i on 
du ca l c i um ;  

. l e  fer par color i mé t r i e  avec l ' o-phénan
throl ine ( 7 3 ) , ( 7 4 ) ; 

. le  cuivre par color imé tri e  après c om
plexa t ion avec le  d i benzy l d i th i ocarbamat e  
de z i nc ( 75 ) . 

Préa lab l emen t à tou tes ana l yses, l es échan
t i l lons à étudier do i ven t ê tre  minéra l isé s  
afin d ' é l i m i ner l a  ma t i èr e  organi q ue e t  
de fa ire passer e n  so l u ti on l e s  c a t i ons 
présen ts. Le processus de m i néra l isat i on 
pose des probl èmes, comme l e  mon tre l a  di:f
ficul  té d ' ob ten ir des résu l ta ts reproduc
t i b l es et  l a  d i spersi on des va l eurs trou
vées lors d ' ana lyses compara t i ves de mêmes 
échan t i l l ons pra t iquées par d i f fére n ts i ns
t i tuts ( 68 ) ,  ( 76 ) .  De nombreuses mé t hodes 
de m i néra l isa t ion son t  proposées dans l a  
l i t téra ture . E n  l ' absence d ' une ou de 
mé thodes général es, le cho i x  de l a  t e c hn i 
que u t i l i sée par 1 ' un ou 1 ' au tr e  a uteur 
dépend notamment  de l ' échan t i l l on é tu d i é  
et  des procédés ana l y t i ques u t i l i sés u l té
rieurement  pour le  dosage . Ma i s  q ue l l e que  
so i t  la mé thode de minéra l i sa t i on, e l l e  
do i t  assurer une destruc t ion comp l è te de 
la ma t i èr e  organ i que, sans provoquer une 
perte par t ie l le de cer t a i ns é léme n ts so i t  
par vol at i l isa t i on, so i t  par inso l ub i l isa
t i on . 

Les d i f féren tes mé thodes présen tées dans 
la 1 1  t téra ture pour la m i néra l i sa t i on de 
cer t a i ns échan t i l l ons de végé taux peuven t 
ê tre rassemb lées dans l es tro i s  grands 
groupes su ivan ts : 
1 .  M inéral isa t ion par ca l c ina t i on e t  m i se 
en so l u t ion des cendres par ac ide s  ou par 
fusion a l c a l i ne . 

2. Mi néra l isa t i on par oxyda t i on à basse 
température . 
3 .  Mi néral i sa t ion par vo ie  hum i de. 

Ac tue l lement,  les di fféren ts procédés par 
calc ina t i on précon i sent  la destruc t i on de 
la ma t i ère organ i que à des tempéra tures 
rel a t ivement modérées, compr i ses en tre 4 50 
e t  550 ° C  ( 15 ) . Dans ces cond i t i ons, l e s  
per tes par vo l a t i l i sa t ion son t  très var ia
bles selon la na ture des cat ions , nég l i gea
bles pour cer ta ins ( 16 ) ,  ( 77 ) , e l l es peu
ven t  ê tre très impor tan tes pour beaucoup 
d ' autres ( 14 ) , ( 7 7 ) , et même to ta l es pour 
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le r, er ure ( 77 . A rès c::il i nnt i n .  l e  
r€' s i du e s t  mi s en so l u t i on ar u n  m0 1 an ,<' 

d ' o.c 1 de s .  Tou t e fo i s, s i  cer t a i ne · 
t i ons ne s n t  pas ri  ses ( 7  ) , des . 
importantes sont observée · ar , ors d0 
la calc i nat i on ,  i l  peut se forme r des oxy
des di f tï c i  ement  so lubi l i sab l es . . u1· t0u 
àan - e cas de vé é t aux r i ches en i il.: c 
( 1 4 )  

La arbon i sation à bas�e tem érature . o i  
entre 1 00 et  1 30 ° C, ré l i séi par l'o�yg · ne 
ac t ivé par passage dans un champ é l e  tro
magné t i 4ue à hau te fréquence . perme t d ' évi 
ter les inconvénien s e la  ar onisa· i n 
à hau te tempérau tre ( 77 ) ,  ( 7 8 )  . e endan · ,  
ce tte techn i que présente l e  dé savan ta e 
d ' ê tre lente et  de demander un i nves isse
w.ent relativement coû teux ( 1  ) . 

Dans le cas de l a  mi néral i sat i on par vo e 
humide , l ' oxydation de l a  mat i ère organ i ue 
est réal i sée par un mé l ange , so it à " ._;:: 1 ct� 
pe rch lorique avec l ' ac ide n i  r iquc , so i �  
d ' eau oxygenee avec un ou deux ac i de� . 
L ' emploi  de l ' acide pe rch lor i que es t t -ès 
discuté, é t ant donné les dangers d ' exp o
s ion inhérents à son u t i l i sa t i on. L ' u  i l i 
sa t i on de l ' eau oxygénée com:ne agen oxy 
dan t permet  d ' é l iminer ce danger ma is, par 
contre, entraîne souvent l a  format ion de 
mousses. Les ac i des u t i l isés  dans ce cas 
son t, so i t  l'acide su l fu r i que ( 7 9 ) , so i t  
un mél ange H2S04 - HN03 ou H 03 - HCl  ( 1 4 ) . 
Les minéral isat i ons, condu i tes à la tempé 
rature d'ébullition du mé l ange, présentent 
les avan tage s d ' ê t re rapides et de min i 
miser au max imum les pe rtes par vo l at i l i sa
t ion ou insolub i l i sat ion. 

Nous avons test é ,  sur nos d i fférents échan
tillons étudi és, trois mé thodes de minéra
l isation , soit : 

1 )  par carbonisation à 500-550 ° C e t  repr i 
se par HCl avec é limination de Si02 , se lon 
la méthode AOAC 3005 ( 1 7 ) ;  

2 )  par ac t i on du mélange H202 - H2S04 - HN03, 
selon l a  mé thode de Hoenig et  Vanderstappen 
( 1 4 )  ; 

3 )  par ac t i on du mél ange H202 - HN03 - HCl, 
également sel on Hoenig e t  Vanderstappen ( 1 4 ) .  

Les méthodes de minéralisation testées ont 
été ré alisées en prenant les précautions 
nécessaires pour ne pas i n t roduire de con
tami nants extérieurs. On doit utiliser , 
d'une part, une vai ssel le soigneusement 
lavée et rincée à l ' eau b i d i st i l l ée et , 
d ' autre part , des acides garantis pou r usa
ge élec t roni que. Dans le cas du mercure,  
des attaques spéc iales ont été effectuées 
en u t ili sant des ac ides à très faible 
teneur en mercure ( < 5 . 1 0-7 % Hg). Pou r l e  
dosage du si lic i um ,  l a  mise en so lution 
a été faite par fusion avec le té t raborate 
de l i thium des cendres obtenues par calci
nat ion au four à mou fle ( 80 ) .  

Les dosages réali sés su r l es so l u tions 
obtenues par ces trois méthodes , et dont 
les valeurs calculées sur mati è re sèche 
sont données aux tableaux IV, V et V I , mon
trent que les ré sultats sont géné ralement 
en très bonne concordance. Contrai rement 
aux af fi rmations de plus ieurs auteu rs ( vo i r  
plus haut),  nous n ' avons pas observé de 
pertes par volatilisation ou insolubil i sa
tion en utili sant la méthode de carboni sa
tion à 550 ° C  préconi sée par l ' AOAC. 
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r · su l t a L s  s i m i l a i res 
d d i  e s t i on par vo ie 

s par l loen i g  e t  V nder
-mêmes donnen t d e  r é su l 

our l e s  cl i f f ér en ts c a-
sauf tou te f o i s o u r  l e  

1 ,  L, d ns l e  c as d u  c a l c i um , 
.;urées après d i  ge s tion su l ro
t net teme n t  p l us f a i b l e s  

. · •vst t on n i t ro-ch l orhy dr i que. 
très marqué es  dan s  l e  cas 

son t p robab l e me n t dues 
su l fate i nso l ub l e qu i 

.'.!mcnts  trouvés dans l e s  c e l 
p rov i ennen t e sse. Lie ] 1 emen c 

1 de c u l tu re. 

l e  Scenedesmus é ta  
.... , c0 1 :.. emen t  turbu l en t  

il' � m2 de l a  suspe 
rhris ' ,:,  ,--- • : i , u de c u l ture de 
èon · ,. '!lpos i. t ion est donné 
\I I . c, m ,  1 <> 11 0t it ob tenu par 
des .:>t. l s  ;n i .  · raux nécess a i res d ,-

n t  
t . · 

n 
l l  

i S <  
(h 

é al i -
p l an 

l gale 
( 5 )  ' 

'.) leau 
1 t i on 

' e au 
p rovi..: :rn t �u réservoir de l a  ; 1 1  pe " . 
Les · , elir:; e l evées , t rouvées d 1 , l gue 
pou r cer- tnins cat i ons , sont e sse · e l  men t  
dues à 'ù t .1. l i sa i on de c e tte , 1 , omme 
le mont.re l '  nal yse type donnée 1 t - • l e au 
V I I I . Le s su rfaces de c u l ture c1e e ne
de smus é tan très i mpor tantes, un "ppor t 
non nég l i geab l e  en d ivers é l é me n t s  e � t  dû 
au x retombées des part i cu l e s  provenant 
de s d J ve rse s i ndustri e s  de la ré g i on. 

L ' i mportance de ces retombées a été déter
m inée par le pl ac ement, p a r  nos soi ns ,  
d ' une j auge de dépô t de type Owe n à p rox i 
mi té  imméd i a te des bacs de cultu re (83 ) • 
Le s résu ltats des mesures de c e s  retombées, 
présentés dans l e  tabl e au I X , metten t en 
évidence l ' imp act de l a  pol lution sur les  
te neurs relativemen t élevées de c er t ains 
métaux dans l ' al gue. 

Les é l éments trouvés d ans les a l gue s cul 
ti vées dans les étangs de Tihange prov i en 
nent essentiellement des eaux d e  cu l t u re, 
soit les eau x  de l a  Me use. Nous ne possé
dons pas d ' analyse d'échanti l lon d ' eau 
prélevé à cet endro i t ,  mais nous donnons, 
dans le tab l e au X ,  les résu l tats des an a 
lyses réa l i sées su r t ro i s  p rélèvemen ts 
d'eau de la Meuse , deux en amon t  et un en 
aval de T i hange. Les f a i b l es d i f férences ,  
observées en t re l e s  résu l tats  de c e s  t ro i s  
prélèvements, i ndiquent que les conc entra
t i ons des él éments dans l e s  e au x  des é t angs 
de Tihange doivent  ê t re très p roches de 
celles obse rvées dans le tab leau X. 

Les analyses du tab l eau X on t été ré a l i sées 
par les labo ratoires de l ' l . V . Antwerpse 
Wate rwe rken N. V .  

Les nombreux au teu rs ont mon t ré que les 
algues possèdent l a  facu l té d� <.:oncen  t rer 
certains éléments e t ,  p l us p a r t i cu l i è re
ment, l es mé taux l ourds (voi r par exempl e : 
( 82 ) ) .  Ce phénomène est part i c u l i è remen t 
mis en évidence dans le cas du sy st ème 
éco l og i que qu i,  abandonné pendan t p l us i e u rs 
mo i s ,  a pu n o t ammen t ac cumule r des tene u rs 
en fe r attei gnan t 3, 5 % du po i ds de l'  a l 
gue. 

Cette possibi l i té d'accumu l a t ion est c e pen
dant t rès variable d'une a l gue à l 'au t re 
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T ab l eau IV. Teneu �n 6 l êments ma jeu rs ,  en % ,  sur matière sèche 

-
[ 1 ' n e n  dosé  ; a K Ca l!g S i  

M é t h odes  d e  i n é r a l  i s a  i o n  . .  1 2 3 1 2 3 1 2 3 1 3 rus i o n  

Scen ed e s nus  o b l i quus  0 , 68 o. 72 0, 71 0 , 34 0 , 33 o. 39 0 , 24 0 , 37 0 , 38 0 , 3 7  o .  35 

S y s t  ' ne é c o l og i qu e  0 . 02 0 . 03 0 , 03 2 , 72 2 , 52 2 , 53 1 .  52 2 ,  1 6  - 1 ,  36 6 , 26 

C l adophora  G l on c r a t a  - 0 . 05 0 , 05 2 . 2 3 2 . 36 2 . 35 2 3 , 5 7  8 ,  1 1  2 3 , 96 o. 30 0 , 26 2 , 53 

Hydr o d i c t y o n  R e  i c u l a t u  o .  1 0  o .  1 0  0 ,  1 0  3 ,  1 1. 3 , 05 3 ,  1 9  1 7 ,  34 7 , 5 1 1 7 , 7 5 o. 1 9  0 , 25 0 , 82 

"Brok  A l g u e "  3 , 36 3 , 3 0 3 , 3 7 3 .  51 3 , 55 3 , 53 - 0 , 94 l . 3 2  - 0 , 8 0  1 , 9 1 

G r d n u l é  p o u r  r u  l C 5  j 0 , 1.8 0 , 42 0 .  1. 1  1 .  6 2  1 ,  53 1 ,  54 - 1 ,  1 3  1 , 75 - 0 , 2 3 0 , 6 3  

Granu l é  pour  3 1  . i n s  o . 72 o .  70 o. 70 1 ,  1 9  1 , 28 1 ,  1 6  - 1 ,  1 2  1 , 50 - o .  1 7  0 , 4 0  

Granu J ;  rour  C a "  s 
1 

o . 4 1  o .  1, 3 0 .  1. 1  1 , 1,6 1 ,  48 1 ,  59 - 1 ,  24 1 . 65  - 0 , 3 1 0 , 6 7  

r o i  n c• ,r J i n •"' 0 , 85 0 , 84 0 , 84 3 , 66 3 , 5 7  3 , 70 - 0 , 3 9  0 , 56 - 0 ,  1 l 4 ,  1 6  

'--- -- 1 

Tabl 1 V .  1eur en ol i goéléments , en µ g ,  par gramme de mat i è re sèche ( ppm ) 

�- ---
f ! .;  e n · .. é Fe  Zn  C u  l!n 

� ----
Mé thod , de  ri i r1 · :  1 1  i s a t i on . .  1 2 3 1 2 3 1 2 3 2 3 

S t " n e de!:.,u�  o b l i a uus 2300 2 3 1 0  l440 385 36 1  368 665 6 7 1  6 75  7 0  7 6  

S y s ttne é c o l o g i que 35670 36420 35500 5290 5360 54 1 2  846 85 1  863 3733  3 79 2  

C l adophora  G l o  e r a t a  1 200 1 260 1 2 7 0  589 549 533 1 9  22 22 850  9 1 3  

Hydr o d i c t yon  R e t i c u l a t u, 4 70  500 51.0 268 253 243 3 7  38  35  1 208 1 1 9 2  

"Brok  A l g u e "  590 550 560 5 7  54 6 1  5 3 3 n 7 8  

G r a n u l é  pour  t r u i t e s  4 70  540 500 1 3 1  1 3 1  1 2 8  28 3 1  34  83 77  

Gran u l é  pour  a l e v i n s 5 1 0  530 570 90 79 79 1 0  1 3  1 3  58 58 

Gra n u l é  pour  c a rpes  1.80  530 5 1 0  1 38 1 4 2  1 4 6  3 0  3 6  3 4  1 4 4  1 5 0  

F o i n  de  gran i n ée  1 1 40 1 050 1 020 66 70 70 1 4  1 8  1 7  6 5  6 8  

Tableau VI . Teneu r en élé ments toxiques par gramme de matiè re sèche 

[ l én en t  dosé  Pb  Cd  H g  C r  

Conc e n t r a t i o n e n  µg ( pp ) µg ( ppo )  n g  ( ppb ) \lg ( pp ■ )  

M é t hodes  de o i n é r a l i s a t i on . . 1 2 3 1 2 3 1 2 3 

S c e n e d e s o u s  o b i  i qu u s  4 1  30 39 6 6 6 500 506 4 2  

S y s t è n e  é c o l o g i que 2 5 1  2 6 7  269 - 86 79 4 7 0  498 289  

C l adophora  G lo  e r a t a  20 20 21 1 1 1 - 1 2 3  8 

Hydrod i c l yon  R e t i c u l a t un 1 1  1 1. 1 3  1 1 1 - 1 2 5  6 

"Brok - A l g u e "  0 1 0 1 1 1 - 0 3 

G r a n u l é  p o u r  t r u i t e s  1 1 2 - 0 , 3  0 , 2  - 84 4 

G r an u l é  p our a l e v i n s 0 1 1 - 0 , 2  o .  1 - 89 3 

Granu l é  p o u r  c a r p e s  5 2 ,. 0 , 3  0 , 4  0 , 4  - 53  7 

r o i n  de gra n i n é e  1 1  1 0  9 0 , 4  0 , 5  0 , 4  1 8 2  1 79 43 

• Dans le C lS du potassium , calc iuu, , mar;nés i um ,  f�r et cui vre , les dosages , après m i né ra l i s a t i on par l a  
m6 thode 1 ,  on t ê tê e f fec tufs par mé thodes chimi ques (pour plus d e  dé tai l s ,  cfr . le  tex te ) .  

• •  Pour les tro is  tabl eaux , les mé thodes de miné ra l i sation 1 ,  2 e t  3 corresponden t  respec t ivemen t  
l , mé thode A0AC 3005 ( l 'l ) , 2 .  attaque par l e  mél ange ac ide su l t o-ni t r i �u�-eau oxygénée ,  s e l on ( 14 ) ,  3 . a t ta-
1.ill • par J e  ,,1é lange ac i de n i  tro-ch l orliyùri quc-eau oxygénét: , selon ( lil ) ,  
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Tableau VI I .  Compos i t ion du mll ieu nu r i  t C Je : i.1 1 v r  ü '  l 'a l gu Scenedesmus obl i quus 

- -
1 

-
Concent rat ion en F l ;m 

·one n r a t ion en 
Sels ut i l i sés mg/ l i t re 

,Î 1 µ g / l i t re 

KN03 1 . 140 K 0. 900 

( NH,d 2 H P04 226 C 730 

MgS04. ?  H20 1 80 1 7 . 800 

CaCl 2 . 2  H20 2 . 690 . 940 

H3B03 2, Bô 50 

ZnS04 . 7  HzO 0, 2 2 2 
1 

:t: 20 

CuS04 .5 H20 0 , 079 l 500 

· MnS04 .H20 1. 550 

CoCl2 . 6  H20 0 , 058 : 
( NH4 ) 5Mo7024 ,4 H zO 0 , 0! 6 

C i trate de fer 5, 3C" 

Acide ci trique 5 , 30 

Tabl eau VI I I . Concent rat ions de ce rtains cat i ons ans l ' eau u t i li sée  pour la 
cul ture de Scenede smus ( 84 )  

Cat ions Concent rat ion en Cat ions Concentra tion en 
µg/li tre µ g/ 1  i t re 

K ... 600 Cu ++ 40 

Ca ++ 
33. 000 Ma + + 150 

Fe+ + +  420 Pb+ +  
1 

Zn+ +  

20 Cd+ +  1 

Tableau I X .  Me sure des re tombées atmosphé rique s au n i veau des culture s de Scenedesmus 
(moyenne de  9 mo is de mesure) 

Re tombées totales par m2 e t  par jour : 1 20 mg 

Elément dosé Teneur dans l e s  re tombées en 
µg /m2 . jour 

Ca 300 

Fe 12 . 500 

Zn 707 

Cu 180 

Pb 1 20 

Cd 4 

Hg 1 

Cr 1 3  
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Tableau X .  Analyses types des eaux de l a  Meuse 

Concentrat ion trouvée en µg/ l i tre Oll 

Eléoents prélèvement de 

dosés Janbes 
1 

Mons in  
(Namur ) Namêche ( L i �ge ) 

Sodiuo 1 1 .000 1 30 . 000 28 . 000 1 
Potass iun 2 . 900 1 4 . 000 3 . 900 

Calc iun 70 .000 1 75 . 000 71 . 000 

Magnés i u.':l 7 . 100 
1 8 . 900 9 . 700 
1 

Fer 0 , 3  1 - 0 , 5 

Z inc 302 1 437 605 
; 

1 Cui vre 33 1 3  1 6  

Mangan�se 81 100 19 

Plor.ib 44 2 1  3:- ' 
Cadr.iiur.i 5 , 5 LI ,  7 8 ,  1 Mercure < 0 , 1  < 0 , 1  < " 

1 
Chror:.e 3 , 2  1 

5 , 0  9 , .:. ! 
et  déoend non seulement des condi t ions t' r-
cul tu�e . ma is également , très probabl e11 ent , 
des concentrations cri t i ques nécessai res 
aux cel lules pour une croissance opt ina le. 
La plupart des algues vertes e t  b l eues ont 
une concentrat ion crit ique en calc i um infé
ri eure à 0 , 1  % ( 85 ).  Comme on peut  le vo i r  
dans le tableau IV , si c e  fa it se vé ri f i e  
pour Scenedesmus , par contre , pour  Clado 
phora et Hydrodictyon on observe des con 
centrations très élevées , so i t  respect ive 
ment 23 ,5 et 1 7 , 5  % .  La conc ent rat ion c ri 
tique en Ca pour Cladophora ( 7 )  e t  proba 
blement auss i pour  Hydrodictyon est supé 
rieure et de l ' ordre de 0 , 4  %. El l e  ne peut 
par el le-même expl i quer cette accumu l a t ion 
Ces très hautes teneurs sont dues à la cal  
c if ication des deux algues pa r dépôt d ' une 
gaine calcaire enrobant le tha l l e . 

Le spectre IR  de Cladophora simplement 
séchée et broyée , donné dans le f i gure 1 ,  
montre , en plus de que lques bandes dues à 
la mat ière organique , l es bandes carac té 
ristiques du CaC03 , comme on peut l e  vo ir  en 
compa rant ce spectre avec c e l u i  du CaC03 pur 
donné dans la figure 2 .  Dans l e  spectre de 
la figure 3, pris à part i r  des cendres ob
tenues par cal c inat ion de l ' a lgue , on ob
serve nature l l ement  la  dispari t ion des ban
des d ' absorpt ion dues à la  ma t i è re orga
nique ma is également à CaC03 . On remarque , 
par contre , l ' apparition des bandes carac 
téristiques de la  s i l i ce amorphe à 8 ,  90 e t  
10 , 90 l' • 

Ce phénomène de ca l c i f icat ion , assez excep
tionne l chez les algues d ' eau douce , n ' a  
été possible  que grâc e à la réunion d ' un 
certain nombre de facteurs dans l es cu l 
tures réal isées dans les étangs de T ihange . 
La ca l c i f i cat ion , b ien connue dans l e  cas 
des algues marines tropicales ( 86 ) , ( 87 ) , 
( 88 ) , est l iée à des températures re lat ive
ment él evées d ' eaux riches en CaC03 , ma is 
dont la  pression pa r t i e l l e  en C02 est  fa i
ble  du fa it de ces tempéra tures . Le dépôt 
de CaC03 est alors une conséquence de l ' ex
tract ion du C02 de l ' eau du rant la photo
synthèse avec dépl acement de l ' équ i l ibre 
vers l a  dro ite dans l ' équat ion su ivante 

Ca + +  
+ 2HC03 

- • " CaC03 � H2o + co2 

102 

.� - . , ' l  - 1 !' Lcmp · ratu re es t p r l mo 1·d i a l car 
l e s  t ,· r , \ I r · n c a l e i um des · ch n t i l lons 
de : �1 . , 1 -� ré l v · s dan l e s  G rands Lacs 
am�• :- '  . I l  1 �; ( ) son t au m i n i mum c i.nq  fois 
iP r: • i , ·ur ., � e l l es que nous avons mesu

l\.1 t re po i n t  commun à tou tes les 
i f i ées es t l a  prés e n c e  de subs-

"C'IO l ac emen t de l a  c e l lu l ose dans · c e l l u l a i re s  ( 86 ) .  Ce t t  c a rac té
i t  auss i responsab l e  des fa i -

1 · r. ,urs e n  suc res to taux obse rvées 
-. _ · deux al gues ( c f r .  t ab l e au I I I ) -

.- -.. n• , dans l e  cas de C l adopl1o ra , on 
• Jne conc e n t ra t i on é l ev é e  e n  s i l i ce . 

nomène est dû au fai t que l e  s i l ic ium 
.; 1 .;me n t  nécessa i re à s· c rc <ssance , 
l 'ont d ' a i l l eu rs mon t 1 · .1 o re e t  

c,l r  ( 89 ) . 

·oncent rat l on de c e r ta i ns '!.é1 ' ·1 ts par 
.., (ac i:e u rs t rès é l e vés pouv t. te indre 

:. . :..c , ( 2 )  nécess i te de ten i  cc.,  te des 
. -ob �mes d ' env i ronnemen t pou ! ' r  en t i on 
ie b i omasse a lgal e  non con t . né Comme 
: -::s sur fac es de c u l t u re son t ·.nl  l e ment 
f ,:, r t  grandes , l es appo r ts in  · r t  i.:.s par 

a o l lu i on de l ' a i r  ( c f r. 1.b l U  I X )  
po rron t ê t re responsab l es de � ' a ' mu l a
c ion de ce r t a i ns é l émen ts. C '  s t  l e  c as 
du fe r ,  du z i nc , du me rcure e r du c h rome 
dans l es c u l t u res de Scenedesmus rl�l i sées 
au Sa rt T i lman . 
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Valor isat ion des m inerais de cobalt 
Etude expéri mentale d ' u n  g isement 
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RES UNE 

Le c o ba l t e s t  un m é t a l  p a r t i c u l i è remen t i m
p o r t a n t d u  p o i n t  d e  v u e  d e  1 ' én e r g i e e t  des 
ma t é r i a u x à h a u t e s  p e r fo rm a n c e s . So n  ma rch é 
p r é s e n t e  d e s  a s p e c t s  v u l n é r a b l es , n o t a mme n t 
à c a u s e  de l ' é t r o i t e s s e  d e  l a  l o ca l i sa t i on 
g é o g r a p h i q u e  d e  s e s  g i s emen t s . I l  p e u t  donc 
ê t re t r è s  u t i l e  de va l o r i s e r  des  r é s i d u s  
coba l t i fè r e s . 

Un g i s e m e n t d e  t e l s  r é s i d u s  e s t  con s t i t u é 
p a r  l e s Ha l de s  d e  B o u  A z z e r  a u  Ma ro c . Ces 
h a l d e s  c o n t i e n n e n t e n co r e  des q u a n t i tés i m
p o r t a n t e s d e  c o ba l t , e t a u s s i  d e  n i ckel , d ' o r  
e t  d ' u r a n i u m . E n  o u t r e , e l l e s p r é sen t en t l e s 
a va n t a ge s  d e  n e  p l u s  e x i g e r  d ' e xp l o i c a t i on 
mi n i è r e  e t  d ' a vo i r  u n e  gra n u l o m é t r i e  déj à 
réd u i t e  p o u r  l a  p l u s  g r a n d e p a r t i e  p a r  fra g 
men t a t i o n e t  p a r  b r o y a ge . 

No us a vo n s  fa i t  1 ' é t u d e  e xp é r i men t a l e d ' é -
c h a n t i l l o n s  d i v e r s  d u  g i s emen t des ha l des 
de B o u  A z z e r , e n  l ab o r a t o i r e e t  s u r  l e  s i t e ,  
p a r  mi n é ra l o gr a p h i e , d i f fr a c t o mé t r i e , a n a l y  -
s e s  ch i m i q u e s , mo l é c u l a i res , r a d i o a c t i ves e t  
n u c l é a i r e s . 
C e s  a n a l y s e s  o n t n o t a mmen t m i s  e n  é v i d e n ce 
p l u s i e u r s  m i n é r a u x  d e  c o ba l t , pa r t i c u l i è re -
men t s o u s  f o r m e  d ' a r s én i u r e s , d ' o x y des  e t  d '  
a rs én i a t e s , e t  d ' a u t re s  mi n é r a u x  d e  n i ck e l , 
de  fe r , d e  ma n ga n è s e  e t  d ' u ra n i u m .  
L e s  e x a m e n s  r é vè l e n t  é ga l emen t des  i mb r i ca 
t i o n s  e t  d e s  d i s s é m i n a t i o n s  d e s  a s so c i a t i on s  
mi n é r a l es e t  l a  p r é s e n c e  d e  mi n ér a u x  va l o r i 
s a b l e s  t r è s  f r i a b l e s , a ve c  d e s  c o n séquences  
du  p o i n t  d e  vue  du  t ra i t e me n t  des  p a r t i c u l es 
f i n e s  e t  u l t ra f i n e s .  

SAMENVA TT I NG 

Koba l t i s  een i n  de en e r gi e n i j ve r h e i d en 
i n  de ma t e r i a l en voo r  de h o ge t empe r a t u r e n  
t amel i j k  b e l a n gri j k  me t a a l . Z i j n  ma rk t i s  
e venwe l l  k we t sba a r  e n  ver a n de l i j k , vo o r a l  
wegens d e  g e o gra fi sche  l oka l i sa t i e  va n z i j n  
e r t se n . Di t  t o o n t da t h e t  va n b e l a n g  i s ,  
m i j nbeddi ngen , d el fs t o fl a ge n  e n  b e z i n k s e l  -
l en s - bedd i n ge n , d i e  Koba l t i n h o u de n , t e va -
l o r i seren . 
Een z o da n i ge bedd i n g  bevi n d t  z i ch i n  B o u  
A z zer e n  b e va t n o g  gro t e  k wa n t i t e i t en va n 
kobal t , e vena l s  n i kk e l , go u d  e n  u ra n i u m .  
Da a renbo ven , de z e  beddi n ge n  van B o u  A z z e r  
b i eden versch e i d e n e  a n dere  vo o rde l en a a n  
e e n  reeds gerea l i seerde mi j n b o u w  e n  e e n  g e 
sch i k t e  korre l i ge vormi n g , a l  ver k l e i n d  
doo r vergru i z i n g , verbrokk e l i n g  e n  ve rma -
l i n g .  

Wi j hebben , op de m i j n beddi n ge n  va n B o u A z 
z e r , t a l r i j k e  mon s t eren va n d e  del fs t o fl a  -
gen geexp e r i men teerd . De z e  s t ud i e s  h e b b e n  
versch e i dene me t h od e n  gebrui k t , b i j zo n d e r s  
d e l f s t o ffe n k unde , b r ek i n g en d i ffra c t i e ,  
sch e i k un d i ge e n  mo l ec u l a i re a n a l y s en , r a d i o 
a k t i e ve en a t omi sche p ro e ve a . De o n de r z o e 
ki n gen hebben a fwi ssel e n de K o ba l t s d e l fs t o f  
fen ( i ngewi kkclde  s u l fi de s , o x yden , a rs e n e e 
h o udende verbi n d i n gen ) a a n ge t o on d , en n o g  
del fs t o ffen va n n i kk e l , i j z e r , ma n ga a n , u r a 
n i um e n  goud . De p r o e ve n  o o k  ve r t o n e n  ve r 
sp rei d i n gen e n  vers t ro o i n ge n  i n  d e  d e l f -
s t o ffe l i j ke verb i n d i n ge n  e n  e e n  gro t e • b ro k  
k e l i ghei d , me t  gevol gen o p  moe i l i j k hcden i n  
z a k e  probl emen e n  a rb e i d s v o o r wa a r de n  va n 
verri j k i n g , vo o r a l  de f i j n e  dee l t j c s . 

• lng .  M i nes , I ng .  M6tal l urgi ste , D r .  en Sc . App . et Professeur ordinaire 
• •  l ng .  Phys i c i en ,  I ng .  Gén i e  nuc léa i re e t  Ass istant 
• • •  I ng .  Méta l l urgiste et Ass istant 
Univers i té de L i ège , Facu l té des Sc iences App l i quées , Labora to ires de Valorisat ion des M inerais , Minéra lurg i e ,  
E l ec troch imi e ,  Gén i e  nuc l éa i re ( Prof . Col lée ) , rue Armand Stévart 2 ,  B--lOOO Liège 
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l. ' 

es i n vc s t i 9 .1 t ions t.1 i  tes  p.1 r  s 'pa r,1 t i o11 m -
gnc t i q uc e t  pa r fl o t t .1 t io 11 , d i rec t em�11 t o u  <l 

v� t r� i t ��en t s  th�roi q ucs  pr6a l a b l �s , � u  
oo�cn de rc.1 c t i fs classi ques  o u  J U  mo y e n  dt 
re;c t i fs .1 l k y l hy droxam.1 t cs , on t non t r é l e s 
l i □ i tes des possi bi l i t és de va l o r i s a t i on . . 1 
ces oJ thodes . 

L ' é t ude e xpérimen t .1 l e  de l a  m i n é ra l u r g i e  a 
ei c J  principal cnen t o r i en t · e vers · 's r.ie c h o 
dc:s en phases l i q u i des . c e t � 6 t ude a . o r t 6  
s u r  pl usie urs sol van ts  e t  a r.i i s  en J v i d c:n '<. 
l ' i nt é rê t d ' une l i x i vi a t i on s u l fu r i q u e  c h l o  
ru r.1n t e , a vec exaoen d e  nomb r e u x  f t e u r �  o 
péra toi res . Un rh éogramme d e  t ra i t emen t d 1 .  
t eopéra c u r e  ordin .1 i re , pa r  l i x i v i a t i on e t  
préci p i t a t i on J tagée , a vec o x y da t i on ch l o r u 
ran t e , p erme t l ' obten t i on d ' un conce n t r é èe 
va l e ur marchande appré c i a b l e .  
A i n s i , l ' é t ude expéri oen t a l e  en t rep r i s e mo� 
tre un exemp l e  de ressources de va l o r i s a t · o r. 
d ' un gi seoe n t  rési d ua i r e àe coba l t .  

ZUSAMMENFASSUNG 

Der Koba l t  i s c  ein besonders wi ch c i ge s  �e -
t a l l  und die  Indus t r i a l i s i e r u n g  ve r l a n c ècn 
Gebra uch des Koba l t s  und Koba l c s ve : b i n d un 
gen i n  den Ma te r i a l en bei  hoheren t emp er a t u  
ren . Di e  La ger d i e s e s  Me ta l l s  s i n d  j edoch 
sel te n und sein  Handel s k u r s  i s t  naml i ch seh r 
ve randerl i ch . In d i eser Hi n s i ch t , i s t  es s e h r 
n ü c z l i ch di e A u fwer t un g  de n Koba l t sbod en s a t  
z e  z u  erforschen . 

Ei n besonderes Bei sp i e l  e i n e s  L a gers  i s t  der 
Bodens a t z  von Bou  A z z e r , wel cher noch ber e i 
chen ba re Hengen Koba l t , N i ck e l , Go l d  und  Ur a n  
me t a l l en t h a l t . A uss erdem, b i e t e t  d i e s e r  B o 
densa t z  versch i edene Vo r t e i l en a n : n aml i ch 
einen fer c i gges t e l l ten M i n eun t e r t a gbe t r i eb 
un d geei gne t e  G ra n u l a t i on . E r z b rech u n g  u n d  
Ma h l ung s i n d n i ch t  nô t i g . 

La bora tori ums un ters uch u n gen haben za h l re i c he 
Proben durch ve rsch i edene Me t hoden s t u d i e r t :  

1 

Mineralograph i e , Brech u n g , chemi sche u n d  mol e 
k u l a re Anal ysen , ra d i oak t i ve Erfo r s c h u n gen . 
Di e s t e i n k undl i che For s c h u n gen z e i gen di e A n 

wesen hei t ve rsch i edenen Koba l t m i n e r a l i en 
besonders z usammenges e t z t e  S u l f i de s , Oxydes 
und a rsen i k h a l t i ge Ver b i n d u n gen , u n d , a u s s e r 
dem , Mi ckel - , E i s en , Ma n gan - , und Uranm i n er a l i en 
Die Vers uchc zei gen a uch Zers t r e u u n gen un d 
Ve rsch i ebungen der M i n e ra l i en . Z a h l r e i che 
minera l o g i s che Ve rb i n d un gen s i n d  sehr  b r o  -
ck el i g  und zere i s s ba r , mi t grossen Schwi e r i g 
kei ten i n  den An rei che r u n gsme t h oden . 

Expcr i men t c  s i n d ba s i c r t  a u t  d e r  ma gne t i  -
schcn A ussch e i d u n g  oder F l o t a t i on , ma n chma l 
nach Wa rmcbeha ndl un gen , m i t  H i l te gcwoh n l i  -
cher Rcagenscn odcr a l k y l h ydroxama t e r  Kol -
l ck t o rcn . Di e  Er gebn i s s c  z e i gcn vo r t ei l h a f t e  
Anrei cher u n gen , wel chc Grenzen i n  den Kon zen 
t ra t en$gehJl ter  h a ben . 

D i e  Labora t o r i ums un t c r s uch ungcn ha bcn nam -
l i ch Me t hoden i n  Fl üssi gk ei t spha sen en twi  -
ckcl t . S i c  $ UChcn d i e  ha up t sachl i chc Fa k t o ren 
in d i esen Fra gcn und z e i gen d i e  Wi ch t i gk c i t 
c i n c r  A u fl ô s un g  i n  Schwe tc l sa u r e . Mach 
der Erl ernung  des E i n t l usscs vcrsc h i cdcncr 

1 oc; 

; n �c 11 d o o r m a g n c t i s c h v  � f s c h e i d i n g  
l o t .i t i • , s o m s  m e t t h c c m i L' k C  bcha ndc 

1 n ;  • ri , >i  ht.!n  k l d & !S i c k , r a g  n z ,.;, n o f  a l k y l 
, , 1 t l.' ::; c: o 1 1  C C  t o r  c II g c b r u i  k L . Z p r e C 1 -

io ac: l i j k h c d  •n  o m  c a n e  ' n t r a t c n  me t 
, ._ h .i l t  n t C' v · r k L· i j gc n . 

1, r u r y i tc k u n d  h c c f t  d e  m c t /1 o d e n  i n  

L ,I S <- 11 , me t t a l r i j k e o p l o s m i d d e l e n , 
• i·cl . f:c n  s p ec i a l c  t o cp a s s .i n ,1 i n  z 1;a 

u � •p l o s s i n g en , mc t c h l o r i e t u  r e a gen z en , 
• o ::  b <.• l a n gr i j k , z e l f s  a a n  d e  g e 1vo n e 
, c � u r un . De c xp c r i m c n t c l c  r e . , u l t a t en 
� g edc  h a n d e l s p r o d u k t c n va n K o b a l t s -

� · 1: r r:, t en . On z e o n d e r z o c k i 1 1 e n  ·.•e r c o n en 

•i..; n v o o r b e e l d  va n va l o 1 •, a t .  vo o r  een 
m e t a a r · · z i  c i d  va n 

� Ut-::-111 R 'i 

The coba l t i s a me t a l  e s s en t i  a ve r y  
i �p o r c a n t i n  n ume r o u s  a pp l i ca t : o n �  o f  t h e  
e n e r g y  a n d  t h e  a l l o y s  a n d  ma t c r i a l  u s e d  a c 
h i gh t empe ra t u re s . Th e o re l a y e r s o f  t h i s  
�e t a l  a r e h o 1ve ve r  r a r e a n d  u n co m m o n  a n d  i t s 
ma rk e t  i s  ch a r a c t e r i z e d  b y  a v u l n e r a b i l i t y 
a n d  a g r ea t f i c k l en e s s . In t h i s c o n n e c t i o n , 
i t  i s  ve r y  u s e f u l  t o  s t u d y  t h e  va l o r i z a t i o n 

o f  c o ba l t i fe r o u s  wa s t e s . 

A n  e x a mp l e  o f  s u c h  wa s t e s  i s  t h e  r e s i d u e s  
l a y e r  o f  B o u  A z z e r  i n Mo r o c co , wh i ch c o n  -
t a i n s  i mp o r t a n t  q u a n t i t i es o f  c o ba l t , a n d , i n  

a d di t i o n , n o t a b l e  a mo un t s  o f  n i c k e l , g o l d  a n d  
u r a n i u m . Mo re o ve r , t h i s  l a y e r  o f fe r s  a pp r e c i a  
b l e  a d va n t a ge s  a s  a l r ea d y  a c h i e ve d  m i n i n g 
a n d  s u i t a b l e  g r a n u l om e t r y , p r e vi o u s l y o b t a i 
n ed b y  c r u s h i n g a n d  g r i n d i n g .  

A n  e xp e r i men t a l  r e s e a r c h , i n o u r  l a b o r a t o r y  
a n d i n t h e  l a y e r ' s  f i e l d , h a s  b e e n  d e vo t e d  
t o  t h e s t u d y  o f  ma n y  a n d  va r i o u s  s a mp l e s  o f  
B o u  A z z e r . We ha ve u s ed s e ve r a l  m e t h o d s , a -
mon g o t h e r s  m i n e r a l o g r ap h y , d i f fr a c t o me t r y ,  
chemi ca l a n d mo l e c u l a r  a n a l y s i s , ra d i o a c t i ve 
a n d  n u c l ea r  i n ve s t i g a t i on s . Th e  e xp e r i m e n t a l  
r e s u l t s ma de cl ea r t h e  p re s e n c e  o f  c o b a l t i 
fer o u s  m i n e ra l s , mo r e  pa r t i c u l a r l y c o mp l e x 
s u l p h i d e s , o x i d e s , a r s e n i o u s  compo u n d s , a n d  
o t h e r  m i n e ra l s  o f  n i ck e l , i ro n , m a n g a n e s e , 
go l d  a n d  u r a n i u m . B e s i d e s , t h e  m i n e r a l o g i c a l  
i n ve s t i ga t i o n s r e vea l a pa r t i c u l a r i mb r i ca 
t i o n a n d  d i s s emi n a t i o n i n  t h e  i n t e r n a l a s 
s o c i a t i on s  o f  m i n e r a l s , a n d  e mp h a s i z e t h e  
p re s en ce o f  s e ve ra l  ve r y  fr i a b l e  a n d  c r um 
bl y comp o u d s  a mo n g  t h e  va l u a b l e  m i n e ra l s ,  
w i t h  c o n s c q u e n ces fo r t h e  o r e  d r e s s i n g  o f  
f i n e  pa r t i c l e s .  

I n  o r der t o  s t u d y  t h e  b en e f i c i a t i o n o f  t h e  
o r es , a  f i r s t  cxp e r i mcn t a l  r e s c a rc h  h � s  u s e d  
mc t h o d s  b y  mc a n s , a mo n g  o t h e r s , o f t h e ma g n e 
t i c  s epa ra t i on a n d  t h e  fl o t a t i on , s o me t i me s  
a t t c r  a p r e v i o u s t he r ma l t r ca t men t , w i t h  c o n  
vcn t i on a l  rea gcn t s  o r  w i t /1 a l k y l h y d r o xa m a t e s 

col l ec t o r s . Th e c xpe r i me n t a l r u s u l t s  a r c i 11 -
t c res t i n g .  

F u r t h c r mo rc , t he p r cs cn t r c s ea r c h  i n ve s t i ga 
t c s  l i k c w i s e  a bo u t  mc t h o d s  o f  t h e  /i y d r om i 
ner a l u r g y . We ha ve a p p l i ed t h e  i n ve s t i g a  
t i ons t o  p ro cc s s cs i n  l i q u i d  p h a s c s , p a r t i 
c u l a r l y t o  l c a ch i n g  i n s u l f u r i c a c i d , w i t h  
ma n y  ch l o r i dc r e a qe n t s . Th e  s t u d y  p o i n t  o u t  
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Fa k t o r c- n , ' r l , 1 1.l iJ L' n  d i e  r: r qubn i s sc d i e  A u s 
a r b , i t u n g L' i n ' s J n L L' r: e s  s a  n c c n B ,.;  h a  n d 1 un g s -
vc r fa h r u n , bc i  g • wo h n l i cl, c r Tcmpurd t u r: , mi t  
a uf c i n a n d  r fo l g • n d c n  N i e d c r s ch l �gcn und  
E' r l. a n g u n g von g u  t c n /l,1 n d c l  spr o d u k  t cn . A l so ,  
b e wc i s t  d i e s c  E r fo r s c h u n g  c i n  g u t c s  Bci 
sp i 1 e i n e r  Koba l t s a u fwcr t u n g .  

I . I NTERET D E  LA VALOR I SAT I ON D E  M I NERA I S  

COBALT I FERES 

A , I MPORTANCE I NDUSTR I ELLE DU COBALT 

Le s propriétés  du coba l t  et de ses allia
ges sont a ssurémen t remarquables dans l ' é
l abora t i on de ma tériaux résistant aux tem
pé ratur e s él �vées  e t  sont largement employ
ées dans l ' j nd us trie aéronautigue , l es mo
teurs v réa t i on , le s turbines à gaz ter
re stre.c.. ')U ; • · i ne s , les a l l iages magnétiques , 
les  mo t. trs  1y s téré sis , les matériaux ré-
sistan L l rasion e t  l ' usure à chaud , les 
a l l iag� mé Lgues à coupe rapide , les cen
tra l e s  � r  igues. 
Les déz  Js coba l t  sont encore utilisés 
dans le 1pr � i l l ages é lectronigues , les 
a l l iage ) ; haute l imite élastigue , les 
ma téri al ré stan t à la corros ion , les  li
ants de  r i t · •g e , la galvanoplastie , les in
dus tri e s é rë .. . igue s , la cata lyse ch imique , 
la fabricat io� synthé tique de l ' essence , 
les cata lyseurs au  coba lt  activé par le 
thorium , l e s sources radioactives , les appli
cations méd i c a l e s , le génie nucléai re. 
Ainsi , le coba l t  apparai t comme un métal 
partic ul iè re men t  intéressant dan� le dé
veloppemen t  indust r i e l  et économique. 

B , SUJÉT I ON S  POL I T I QU E S  ET MARCHES  

VULN É RABLES  
E n  regard de l ' importance d e  ce métal , ses 
sources d ' approvi s i onnement ont été dans 
le passé e t  peuvent redevenir tributaires 
de s u j é tions pol i tiques et  son marché com
po rte des  facteurs vulnérables . Les minerais 
d7 cobal t  se  t rouvent pour une part appré
ciable  dans des  régions pouvant poser des 
probl èmes pol i tiques d ' approvisionnements 
pour l e  monde occiden ta l.Au surplus , les gi
sements  terrestres  de  coba lt  sont caracté
risés par une loca l i sa tion particuli èrement 
étroite  du point de vue géographique. 
Assurémen t , de s  possi b i l i tés d ' approvision
neme n t  futur exi s te n t  dans la valorisation 
des nod u l e s  polymé ta l l i fères océaniques ( 1 )  
pour l e  nicke l , le cuivre e t  l e  cobalt.Mais , 
d ' une  part , l ' exploitation de ces nodules 
n ' est  pas encore a rrivée à sa ma turité in
dus trie l le.D ' au t re part , le s  gisements de 
nodules  océaniques posent des prob lèmes 
part icul i è rement  d é l i cats  d ' ordre j uridique 
e t  de  propri é t é  internationale.Plusieurs 
pays ou soci é t é s  pourraient certes inves
tir des  mon tants importants dans l ' exploi
ta tion des richesses  minérales  océaniques , 
mai s  man i fe s tent  logiquement des ré ticences 
devant c e s  i n c e r t i tudes  j uridiques. 
Par a i l l e u r s , i l e s t  sans doute di fficile de 
prévo i r  quel  s e ra l e  cours du cobalt dans 
les proc h a i n e s  années . Par  surcroît , en vue 
d ' une réa l i s a t ion industrie l l e , i l importe 
de ten i r  compte de la durée de l ' installa
tion d ' une u s i ne e t  d ' évaluer al ors le  cours 
du métal pour la durée de vie  probable de 
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t h e  i n fl u e n ce a n d  t h e  i n t e rp r e t a t i o n  o f  n u 
mero us pa ramc t e rs . Th e e xp e r i me n t a l  i n ve s t i 
ga t i on s  showed t h e  i n t e re s t o f  a f l o w  s h e e t ,  
a t  t h e  amb l en t  t cmpe r a t u r e , wi t h s ucce s s i ve 
p r e c i p i t a t i on s  a n d  wi t h  ch l o r i c o x i d a t i on 
phenomenon s . Th e resea rch emp h a s i z e s t h e  
possi b i l i t i es o f  o b t a i n m e n t o f  g o o d  m e r ch a n t 
con cen t ra t cs a n d  showes a n  e xa mp l e  o f  v a l o 
r i za t i on o f  coba l t i fe r o u s  wa s t e s .  

l ' exploitation d u  gisement méta l l i fère e nvi
sagé . En conséquence , le cours du méta l doit 
être étudié , non seulement  du poi n t  de vue de  
la  conj oncture et  des variations occas ion
nelles , mais aussi en se basant sur la  s t r uc
ture fondamentale du marché du coba l t , de ses 
facteurs essentie ls et de ses qua li t é s  in
trinsèques. 
A cet égard , le cours du coba l t  peut être 
soutenu par des éléments divers te ls que  va
leur stratégique du métal , nombreux emp l o i s  
dans des industries de pointe , ut i l i sations 
spécifiques aux températures élevées , rareté 
relative des gisements terres tres , problèmes 
économiques e t  po litiques de plusieurs pays 
producteurs , cons titution ou recons t itution 
de stocks stratégiques , limitation du recours 
à des matériaux de substitution pour les ap
plications principales . 

C , PRESENCE D ' AUTRES METAUX COMME LE N I C KE L ,  

LE CU I VR E , L 1 0R E T  L ' URAN I UM 

Par surcroît , plusieurs gisements de minerais 
cobalti fères contiennent également  d ' autres 
métaux particulièrement intéressants comme 
le nicke l , le cuivre , l ' or e t  l ' uranium .  
Le nickel e t  ses a l liages sont remarquabl e s  
par leurs propriétés mécaniques e t  chimi
ques . Leurs applications sont nombreuses  dans 
diverses industries , cons tructions terrestres 
et  navales , condenseurs thermiques , moteurs à 
réaction , résistances é lectriques , a ll iages 
magnétiques , appare il lages électroniques , ca
talyse , aciers inoxydables , galvanostég i e , gé
nie nucléaire , turbines énergétiqu e s . 
Le cuivre e t  ses all iages , par  leurs qua l i 
tés d e  conduc tivité électrique , de rés i s tan
ce à la corros ion , d ' échange thermique , d ' ap
titude à lafonderie  et au formage , intervien
nent dans de nombreuses applications : indus
tries électriques , conduc teurs , installations 
chimiques , cryogénie , appareils  sani taires , 
échangeurs calori fiques , constructions , trans
ports , marine , aviation , automob i le s , chemins 
de fer , galvanoplastie , trai tements fongi c i 
des e t  bactéricides , pigments , soudures e t  
brasures , appl ications mi litaires , centrales  
thermiques et nucléai res , industries texti
les , al imentaires et  pétrolières . 
En particulier , une forme d ' énergie uti l i sa
ble en développement est assurément  l ' éner
gie électrique pour les industrie s , l e  chauf
fage , le transport , le s  communicat ions , la pro
duction ou la transformation de combustibles  
comme l ' hydrogène . Comme le  cuivre est  le  
meilleur conducteur pratique de l ' é lectri
cité ( l ' or et  l ' argent étant évidemment 
trop onéreux) , l ' essor de l ' énergie é lectri
que a normalement comme corollaire un  ac
croissement de l ' équipement e t  une augmenta
tion de la consommation du cuivre . 
L ' or est suffi samment connu comme un facteur 
crucial dans le commerce international , le 
déve loppement économique d ' une nation e t  un 
élémentcapital dans la stabili té financière 
de plus en plus nécessaire à la création ou 
la reconversion d ' industries , l ' avenir  de l '  
emploi e t  le  niveau de vie socia le . 
L ' uranium est une des bases de l ' énergie de 
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f i ss 1on , d nt 1 s a\·.::i.n tag s , c t  not amm nt 1 -
prix d �  revi n t  e l ' ;ner i e  i l ect r i  u e  pr 

uite , e� font un des fa teurs appr� la  l s 
• u�c p l i t i  ue en� r " ti u� . 

Par surcr î t , l.::i. prêsen'-'e simu l t  née , d  ns un 
rr . .:r., g i sement , e p lusieurs mé taux v loris a
b es , est. é\·i er.unent bén,H 1 qu du point e 
vue ·e l' imput.ation .ivers i fiée des coOts 
� ' invest i ssement e t  des fra is  d'e xploit 
t ien. 

D ,  I MPÉRAT I F S DE LA POL I T I QUE MOND I ALE 

ÉNERGÉT I QUE 

�près une long e per1ode de mése s tima t.ion 
des problèmes êne rgétique , il a été compris 
que le rr.onde , e t  en particulier  l ' Eu rope Oc
cidenta le , s e t rouvent dans une situat ion 
cr cia l e  et  ulné rable pour l eur appro ·is i
onnement en sources d ' éners ie . I l su f f i rait 

'ail leurs d ' un emba rgo po litique ou d' �e 
èé ia t ion èe con :lits milit aire s locaux 
o ur ent rainer un effond rement de l'i ndus
t rie européenne , une chute encore plus ca tas 
trophique èe l'emp loi et la ruine économi
que . 
I l  est  d'ail leurs possible que l a puissance 
économ:que , le éve l oppement socia l e t  le n i  
\ eau de Jie d ' une nation ou d'une région e 
v:ennent dans l ' avenir une fonction directe 
et nécessaire de leur politique énergétique 

Assurément , le choix d'une po litique énergé
tique dépend essentie l l ement du choix des 
source s d ' énergie ( 2 )  .. •lais le succès d'une 
tel le po litique est aussi tributaire des mé 
taux et matériaux utilisés. En outre , l ' obten 
tion de rendements thermodynamiques intéres 
sants imolique des progrès dans l ' é tude des 
matériaux , notamment en ce qui conce rne les  
problème s d ' altéra t: on , de corrosion et de 
résistance the rmique se lon les  températures 
En par ticu lier , dans les économies d ' énergie 
les  centrales électriques , l ' autonomie éner
gétique d'une na tion et le  coût de son éner 
g i e  peuvent être notablement in fl uencés par 
la disponibilité e t l ' économie de  matéria ux 
métal liques ( 2 , 3 ) .  

Ainsi donc, la va lorisation d e  gisements e t 

de résidus polymé tal lifères et l ' é tude de 
méthodes de minéralurgie peuvent contribuer 
à la recherche d ' une so lution de nombreux 
problèmes de la po litique industriel l e. 

E , G I SEMENT DES HALDES DE BOU AZZER 

1 
1 
1 
1 

Un exemple d ' un gisement de ré sidus pol ymé
ta lli fères est cel ui des Haldes de Bou Az -
zer dans le Sud du Ma roc . 
Ce gi sement contient principalement du co
balt et accessoi rement du nicke l , du cuivre , 
de l ' or e t de l ' uranium . 

Les possibi lités de valorisation d ' un te l  
gi sement présentent plusieurs facteurs fa
vorables. Ainsi , le cours du coba l t , malgré 
ses fl uctuations , est re lativement élevé et  
pe rmet des procé dés de traitement plus él a
borés et plus complexes que pour d ' autre s 
métaux non ferreux ( 4 , 5 ) .  

Un autre facteur est le tonnage d i sponible , 
rel ati vement important et représentant pra
tiquement la possibi lité d ' un nombre appré
ci able d ' années d ' exploitation . 

Au su�µ l 1 s , l •  g is �m n t  des  ha l d e s  n ' e xige 
l us d ' � s l 11 ta t ion mini re coOteus  . P ar  

su1 �ro ' L , lc ·� n a s sage et  l e  broyage sont  
de J �  f � l s  L n  � ra nde pa r t i e  et  i l  est  possi 
bl , "i ' :\V , &  ,,10 r  des m thod e s  de t r aitement  
· .  ns bn.' ·.1q0 .;upp l émen taire notab l e  et  sans 

me, i f · cJ�lcn sensib l e  de la g ra n u l omé trie . 

(t L1 mise a u  poin t d ' une méthode 
, n 1Jnt que lques prob l èmes et dif fi
�0� l exes . En e f fe t , il s'agit e s sen -

1 � 1 10 • c · ue résid us de t raiteme n t s , no tam
rn�n t  p J t a 1 J v " mé t rie et p a r  f l o t ta tion , t r a i  

tcmcnt �nt � rieurs qui on t conce n t r é  e t  en
lev� 1�� pa r tie s coba l ti f è r e s  l e s  p l u s  ap
. s J va lo risa t io n . Dès  lors , le coba l t e t 

' 'S , · . tr 1.. s 0 l émen t s  re s ta n t dans  l e s  h a l des  
sont c 1 ·: q1.l o nt' " résis t é " aux  t rai l.Bments 
, nt -; - .:,_  t"' \. ;. s . 

En cuc�c , ae s préci sions  s u f fisar 
q ·ci: t ·. S U J C t  de s traiteme n t s  • 
�io�s a! - e rieurs  e t ce u x-ci o n t  
s�bi c e s  v ria tions au  co ur s d e  

• . .) 5  
ma 

' a:i 
nr 

ma n-
ipu l a-
1 eurs 
• s . 

:\t: c:, tpl..t:s , non seu lemen t des  m_  .ra  , co
bal ti: .: res no tammen t , on t é té a l t  ê s  a u  
co��s d e s  â g e s  g éo logiq ue s , ma is s t su
b_  des altéra tion s  na ture l l e s  Ol li . tiq ues 
part icu l i�remen t  par des  phénomè s · oxydo 
réàuc.::.ion , o u enco re d e s  t ra n s for1 . . tic. s phy 
sicochimiou es rés u l ta n t d '  opé ra t irJn s ,n té 
rieures . Dé te l le s  a l t é r a tion s  o n t  é t c  mises 
en evi ence par no s inve s tig a tion s  min é r a le 
giques et physicochimiq ue s . 

D ' autres prob l ème s son t les  a n a l y s e s  mo lécu 
laires quan tita tive s , l 'é tude des  co O ts d ' in 
ve st i ss ements , des ins ta l l a tion s  e x is tantes  
ou aisémen t extensib l e s , l e s  condition s  éner 
gétiques e t  g éographique s .  

Avant d'examiner  cer tain e s  po ssibilités  d e  
va lorisa tion du  coba l t  des  h a l de s , nous  e s
timons utile d ' expo ser  succinct e me n t  l e s  
principa l e s  ca ractéris tiq ues , le con texte  
minéra logique et  la  genèse  du  gisemen t  p ri
maire ( ou " nature l " )  de Bou Azzer. 

Les terme s de gisement " primair e "  e t de mi
nerai " primaire "  son t  emp loyés  ici dans  l '  
optique de  l a  minéralurgie et  non d a n s  l e  
sens d e  l a  mé t a l logénie. I l  s ' agit d u  gise
ment fo rmé au  cours des âge s par  l a  N a t ur e , 
en opposition aux concen t ré s , mixte s , r é s idus 
ha lde s e t  déche t s qui résul te n t de l ' inter
vention humaine . 

I I . LE G I SEMENT P R I MAI RE DE BOU AZZER 

A . S I TUAT I ON GÉOGRAPH I QUE  ET GÉOLOG I QU E  

Les gisements cobal tifères de Bou Azz e r  s e  
sit uen t dans l a  par tie m� ridionale  d u  Mar�c 
au Sud du massif de l ' A tlas  et au Nord-E s t  
d u  D j ebel  Bani , en tre Agdz e t  Tazenakh t ,  à 
une a l titude moyenne de 1. 300 à 1.400 mè 
tres. 
La région es t de nature subs aharienne  e t  de 
type pseudodésertigue , de te l le so rte q ue l a  
plus g rande par tie de l ' ea u  doit ê tre ame 
née par des cana lisations. 
L ' in fras tructure est toute fois s usce p t ib le 
de  notab les amé liorations géog raphiques.  

Du poin t de  vue de l a  géol ogie , le socle  de  
ce tte partie orientale  de  l ' An ti-A t l as e s t  
principa lement formé par des terrains pré-
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camb r i en s  qui  se  ma n .i festcnt en " fenê tres " 
ou en " bouton n iè:rc s "  li travers des recouvre 
men ts camb r iens et o rdovic ien s.  

Les  roches d e  ces " fenê tres " comprennen t es 
sen tie l l emen t , de bas en haut , des dior ites 
qua r t z i q ues , Jes ,ic a schistes et gneis s , avec 
présence d ' oph iol ites dans les gneiss , un 
en semb l e  compl exe ankamari tes et une série 
sédimen taire comprenant des quartzites à 
banc congl omé ratiq ue et des schis tes ver ts 
psamrnitiques ( 6  à 9 ) . 

La minéra l is a t ion coba l t ifère exis te sous 
une forme f ilonienne au contact ou au pseu
do-contact des serpen tines et accessoire -
men t des d iori tes. La  gangue est essentielle 
ment ca rbo na tée. 
Le g isemen t polyméta l l ifère s ' étend égale
ment vers l a  partie orientale de Bou Azzer , 
vers Bou Azzer -Graara et  vers Taindrost. 

B , E SPEC E S  M I :J ERALES 

La m i , < ra l .i �, 0 �: ion coba l t ifère con tient des 
minér · ,;: co · ·:: la sma l t ine , la skuttérudite , 
la sa  · 1o r  i ,  ; la  n ické l ine , l a  rammel sbergi
te e t  � lE , n g ite. 
Quelc , a s minéraux leur sont a ssociés 
de t se que l es m inera is cont iennent 
du co t , c ickel , du cuivre , du fer , du mo-
lybdè: , de -gent , de l ' or , du bismuth et 
de l ' , n il, n p a r t icu l ier ,  l ' or natif peut 
at tei: , e l r  " lement des teneurs apprécia -
b l es. 

Les minéraux coba l tifères sont quantitative 
men t d i. f f é reri t s  de ceux d ' a utres g isemen ts 
impo r ta n t s  d u  coba l t  comme ceux du Shaba au 
Zaïre , ceux de l'Ontario a u  Canada (où la mi 
néra l is a t ion e s t  notammen t a rgentif ère a
lors qu'e l l e  e s t  aurifère au Maroc ) et à 
fortio r i  d i f f é ren t s  de la minéra l isation de 
nodules po lymé t a l l i fères océaniques. 

C , AS SOC I AT I ON S  M I NÉRALE S , PARAGENÈSE ET 
MÉTALLOGÉN I E  

tes a s s oc ia t ions minérales et l a  métal logé
nie du g isemen t ont fait l ' ob j et de plu 
sieurs é t udes exp é r imen t a les (7  à 1 9 )  . Selon 
la p l upart  de ces é tudes , l a minéra l isation 
es t p r in c ip a l ement d ' orig ine hydrotherma le. 
E l le pou r r a it toute fois provenir éga lement 
d ' un phénomène in i t ia l emen t sédimen taire. 
E l l e  comp rendr a i t  p l u s ieurs étapes , la plus 
ancienne se caractér isant par la formation 
de s k u t t é rudite et  de nickél ine. 
Viendra ie n t  ensuite d ' autres arséniures co
ba l tifère s  c omme l e  m ispickel et d ' a utres 
minéraux  comme le quartz et la calcite , a 
vec présence d e  s a f f lor ite , de rammel sberg i
te et de l ë l l in g i t e .  
Une t ro is ième é tape comprendrait de l a  chal 
copyr i t e  et d e  la do lomie . La source du co -
ba l t  e t  d u  n ickel  serait essentiel lemn t li
ée à d e  l a  serpent in e , avec loca l isation du 
coba l t  en bord u re de la serpent ine comme l '  
ont mon t ré des é t udes géoc h imiques. 

Comme la minéra l is a t ion n ' es t  pas décelée 
dans  l es t e r r a in s  cambrien s , el le serait 
cons idérée c omme de na ture précambr ienne . 
Les a r s é n iures de coba l t , de fer e t  de ni
ckel son t p r inc ipa l ement l iés du point de 
vue g é né t iq u e . Le coba l t  e s t  p rédominant 
dans l es pa r t ie s  cen t r a l es du g isement , avec 
dim inu t io n  vers  l ' E s t  et vers l ' Oues t , tan
dis q u e  les  minéraux sont  principa lement 
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nické l ifères aux ex t rémités orienta le s  e t  
occidenta les.En outre , le coba l t  e s t partiel 
l emen t loca lisé dans la magnétite , s u r to u t  
dans les formes les moins anciennes d e  cel 
le-ci. 
Par ail leurs , l cs teneu rs en arsenic s o n t  
assez variables avec ct e s  a nomal ies carac��
ristiques.Dans  la sa f flo rite e t  l a  l o l l ingi
te , le coba l t  et le fer subissent des s u b s t i 
tutions réciproq ues. 
Les mas s ifs de serpent ine cont iennent é g a  -
lemen t des sul fu res d e  coba lt , d ' a rsenic , de 
cuivre et  de nickel. 

L ' o r es t présent pra t iquemen t partout  d a n s  
l a  minéra l isation du g�sement , a vec d e s  te  -
neurs variables . I l  e s t  généra lemen t a s socié 
aux arséniures , partic u l ièremen t à l a  sma l -
tine et à la skuttérudite.Ma is s e lon p l u  -
s ieurs inves tigations , l ' a� r ivée de l ' or se
rait indépendante de cel les d u  coba l t  e t  
du n ickel e t  serait antérieu re , a vec l ia ison 
éven tuelle  à du quartz , comme dans d ' a u tres 
minéra l isations d u  mas sif  de l ' Ant i-At l a s . 
La venue cobal tifère aurait é t é  loc a l isée 
dans une région aurifère a vec en tra inement 
d irect de l ' or e t  nouveaux ent ra inemen t s  
par des remaniement s  u l térieurs et  p l u s ieurs  
phases de recris ta l l isation . 

D ' autres localisations miné rales con s t a tées  
sont notamment celle  du bismuth na t i f  a s so 
cié à la n ické l ine , à  l a  blende e t  à la m a  -
gnétite , celle de l ' étain à l a  chromite , cel 
les d ' autres minéraux comme des bora tes , mo 
lybdénite , bornite , chalcosine , covel l ine , bis
muthinite , ga lène , sphalérite , ce l l es d e  sul  -
foarséniures de n ickel comme l a  gersdo r f ite , 
celles du quartz , de la calc ite e t  de l a  do
lomie. 

L ' uranium est p résent dans plusieurs p a r t ie s  
d u  gisemen t , notamment a s socié à d e s  a r s é n iu
res de coba l t  et d e  n ickel , à  la mo lybdé n ite 
la  cha lcopyrite , la pyrite , l e mispickel e t  à 
l ' or natif.Les auréoles radioactives se ma
nifes tent surtout au vois inage des d io r ites 
et beaucoup mo in s au voisinage des serpen ti
nes. 
Les masses minéral isées se présen ten t prin 
cipa lement avec une géomé trie len t ic u l a ire , 
une puissance variant de quelques mè tres à 
quelques d izaines de mèt res , et des remp l i s 
sages d e  carbonates , ceux-ci é t an t souven t 
schis teux , ta lqueux ou  quartzifè res . 

Ainsi , l ' étude de la paragenèse et  des asso
ciations minérales permet encore de d i f fé -
rencier net tement le gisemen t coba l t ifère 
du Sud Maroc par rapport à ceux d u  S haba , 
où le métal principal es t le cuivre , avec u 
ne association métal logénique du fer , d u co
ba lt  et du manganèse , tminéraux " pr imaires " 
sul furés chalcopyrite et born ite)  , du Ca naàa 
où notamment la minéra lisation a rgen tifère  
est  pos térieure à cel le du coba l t  et  du  n i
ckel ( avec auq�en tation de l ' a rqent dans l a  
partie supé rieure d u  qisemen t )  et  o ù  la ve
nue d ' or es t indépendante et antérieure à 
la venue cobal tifèr e , ou de l a  Nouve l l e  Ca 
lêdonie , où le nickel et le cobal t s e  sont 
pl utôt formés de maniè re sépa rée. 

En fin , et c ' est un fac teur d is tinctif et par
ticulier prédominant du gisemen t d e  Bou Az
zer , le princ ipa l mé tal valorisable es t le 
coba l t , a lors que dans la plupa rt des autres 
gisements , terres tres ou océaniques , le coba lt 
est généra lement pr� sen t comme mé tal acces
so ire ( par la teneur pondérale) , dans des mi
néral isations de cuivre ou de nickel . 
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J , H I ST R I  U E  DU TRA I T EMENT DU M I NERA I DU  

G I SE l E  T P� J �A I RE 

L�s � �cm · Jrcs man i f  sta t i  ns ' uti l i sat ion 
es ninera1s  cobalti fèr s d Bou Azzer ont 

vrai semb labl emen t été relati\· s l ' emp loi 
1 cal  d ' un ". roduit rose" (érythrine) comme 
na t i " r  insec t i cide ou rati cide. 
Les ore ières �tudes d ' un trai tement i ndus
tri  1 en vue de l ' obtention d ' un concentré 
mar hand ont débuté vers 1 9 30. Au cours des 
années , les orocédés de trait  ment ont subi 
plus ieu�s modif icat ions et des interrupt ion. 
En outre, l ' exp loi tacion a été  faite h rono
lo iquement sur des part ies di f f érentes du 

isemen t.Dès lors , les ha ldes et résidus ont 
des origines diverses. 

Pen ant longtemps , les premi ères opé ra t ions 
sur le minerai  ont été un scheidage ou tri
age manuel , un concassage et broyage rela t i
vemen t modérés , un classement granulométr ique 
et diverses opérat ions de concentrat ion par 
gravimétrie. Cel le-ci a notamment compr i s  un 
trai tement de la granulométrie f i ne en pul
pe aqueuse par tabl age à secousses du type 
W i l f ley et un trai tement de la classe gra -
nulomét rique la plus grosse par tables 
secousses de type pneuma t ique (par exemple 
par des tables Birtley ) .  

U n  tel trai temen t mi xte présen te assurément 
des avantages dans une rég ion où l ' eau es t 
rare, coûteuse et doi t  être amenée d ' une dis
tance relativement grande. 

Pendant plusieurs années , le rhéogramme com
prena i t  une séparat ion magnét ique. Cel le-ci  
a rendu des services appréciables dans la 
concentration des minéraux oxydés de coba lt  
et  de n ickel ( notamment l ' érythrine) , mi né
raux dont la susceptibi l i té magnétique est 
rel ativement élevée. 

En outre , les arséniures ne sont guère para
magnétiques ,mais peuvent être transformé s 
par grillage oxydant , avec él imi nation d ' oxy
d� arsén ieux As 2o2 , en arséniates paramagné
tiques . 

Le procédé par sépara tion magnétique donna i t  
des résultats assez satisfaisants pour les 
teneurs en coba lt (et en or )  des concent rés . 
I l  laissait toutefois une propor t ion appré
ciable de la smalt ine dans le résidu " sté
ri le" et il éta i t  auand même nécessa i re de 
prévoir  une concentration par gravimétrie,  
par exemple par table à secousses . 

Pendant une autre période de l ' h i stoi re du 
tra i temen t du g isement , la concent rat ion a 
été faite partiel lemen t par la méthode de 
flottat ion , après une concen tration gravimé
trique. La flottation a été appl iquée aux fi
nes coba lti fères ma i s  a susc i té plusieurs 
compl ications tel les que : d i fférences de com
por tement des réactif s col lecteurs selon les 
espèces minéra logiques , pertes dans les ul -
tra- fines , récupérat ions relativement médio
cres , flottabi l i té limitée des arsén iures , 
entra inement des ma ti ères talqueuses. 
Les débo i res de la f lottation ont condu i t  à 
un nouveau développement de la gravimétrie,  
cel le-ci  met tant pa rticulièremen t à profi t 
les di fférences de densité en tre les arsé -
ni ures de coba lt et des par t ies de la gangue 
comme la calcite et la dolomie. 

Au cours des années les plus récent� s , le mi
nera i du gi semen t primaire a subi une frag
mentat ion comportant not ammen t un concassa-

1 1 <.1 

pr i 111.1 i r, llk\ hoî res ; un  conca s s a g  g i ra
t i rl 0t un : yage barre s.Selon 1 s t ran  
· lw .; q r..1 1  u 1o  11 tr iques , la conce n t r a t i on a 

l; t ,  1 � 1  t .  • ; ; 1c i pa l  men t p a r  g r a v i mé t r i e a-
v0 • 1 ,on d i f f éren t i e l l e  ( j ig s  de ty 
p, · . )  , u c:n nappe f l ua n te ( sp i ra les 
d u  t h  · ... _y s t tables à seco u s s e s )  . 
L .· :, t généra lemen t é t é emp loyées 
�ur s : 0 s  gran u lomé t r i q ues p l us f i nes 

Les 
es 

O\..:S 

t ,1 � tées aux s p i ra les et leur u
p l us d ' i mpo rt an c e  dans  les 

o n t  éga lemen t comporté  
concen t r a t i on à recyc l a  -

· l · � �açs à p i s to n  e t  des sépa ra -
� ·· lo�ê tri q ues par cyc lone ; les l i ts 
& s bacs à p i s ton ont  pa r fo i s é t é  

11 · ..  , yoeth i te ou de r i bl 0n s <le fon 
• .  _us sur pulpe aq ueu se �om, �e -

1· • cupéra t ion et un  r , ·· l a . des 

r'., '-Jr,mr:ie de t r a i tement , 
1 t r  � . arLhands à des t eneu1 
c C-ù' , ·  : t .  Ces concen t r é s  pe1 

;an �- à des Soc i é t é s  mét a l ' 
· r c�crrple ' un  t r a i temen t 

t n;d rr�inê ra l urg i e . 

ou 
de 
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J i  

g 

� i  des 
1 à 
lor s  
es  en 
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Les f luc tua t ions d u  rhéogramrne a u  : our ·  des 
a:1né s rro t�en que le t ra i temen t , pë:: fois  
été  principa lemen t un  " éc r émage" e a _,ar -
foi s  • i sé une récupé ration é l evée des mé 
tau� .I l  en r s u l te que les r é s i d u s  forman t  
le g isement des haldes pré senten t des d i f  -
f icultés de concentration  mai s  cont i en nen t 
probab lemen t encore une quan t i té notable  de 
métaux valori sab les. 

E , EXAMEN D ' ECHANT I LLONS DU G I S EMENT 

PR I MA I RE 

Avan t  d ' é tud ier les pos s i b i l i té s  de v a l o r i 
sation du gi semen t des h a l des coba l t i f ères , 
nous avons es t imé u t i le de des t in er q uel  -
ques i nves t i gat ions à l ' examen d'éc ha nt i l  -
lons du g i semen t pr ima i re na turel don t les 
haldes sont un produi t. 

L ' aspect extéri eur  de blocs de m inera i mon 
t rant par exemp le  l ' ex i s ten ce de c r i s t a u x  
cub iques coba l t i fères avec é c l a t  g r i s  c l a i r  
métal l ique, des c r i s taux mac l é s , des g r a i n s  
al longés o u  losangiques mé ta l l i f è res , des en 
claves dans la serpent i ne de roches c arbo -
natées entourées par l a  minéra l i sa t io n , la 
d i spers ion et la tex ture d i s s ém i n ée de m i n é
raux de coba l t  dans une gangue qua r t zo- c a r
bona tée.Les examens par b i noc u la i re e t  p a r  
microscope à réf lex i on mani fest en t  des t ex 
tures rubanées , des s t ructures bréch i ques , des 
minéral isations cobal t i fè res a u  con ta c t  des 
serpen t i nes ou encore des minéra l i s a t io n s  
massives a u  voi s i nage d e  feldspa ths  ou  d ' a u 
tres mi né raux d ' o r i g i ne vo lcan i q ue .  

les photog raph ies des f igures annexées 1 et  
2 met ten t en évi dence une minéra l i sa t i on 
d i f fuse dans une gangue qua r t zo-carbona tée 
au contact de serpen t i nes e t  une serpen t i ne 
t raversée par des f i lonets de q ua r t z  e t  de 
calc i te , avec cimentage par une m i n é ra l i s a
t i on coba l t i fère très f i ne ( 20 ) . 

L ' examen minéralogique , notamrnen t par s ec -
t ians po l i es et l ames minces , ma n i fes t e  l a  
p résence de smal t i ne , skut t é rud i te , coba l ti te 
érythrine , sa f f lor i te , lol l i n g i te , n ick é l i ne ,  
rammelsberg i te , ca lc i te , qua r t z , do lomi e , c l o  -
anthite, gersdorf i te et mispickel. 
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,·' i g . 1 : No rr,·, li d ' vc/J,1 n t i l l on d u  m i n era i 
l u  g i s , · men t r i ma i r c . �i n d ra l i s a t i on d i f f u s e  
, a n s  u:. _ q a. 1  q u d r t 2 0 - ca rbon a t 6c a u  con -

t· t.l C t c} S t.} r J 1 ,  i I l  C S  

F i g .  2 : M o r c e a u d ' éc h a n t i l l o n d u  mi nerai  
d u  gi �emen t p r i ma i r e . S e rpen t i n e  a v ec fi l o 
rre t s  d e  q u a r t z  e t  d e  ca l c i t e  e t  f i n e  m i n é 
ra l i sa t i o n cob a l t i fé r e  

Les f i g u res 3 et  4 montrent des exemples de 
miné raux d u  g roupe de la skutté r udite en 
c ris taux t ronq ués et lég è rement cor rodés , 
d isséminés dans une gangue ca rbona tée , et 
des exemples de  m iné raux maclés de skutté
rudite dans une gangue ca rbona tée conte -
nant de la c h romi te ( 2 0 ) . 

3 - 4 / 1 9 8 !:>  

Ces obse rva tions confirment les é t udes des 
assoc i a tions miné ra les e t  sont confo rmes à 
la g6ochim i e  e t  au  lessivage du  cobalt a u  
cours d e  la pa ragenè sc. 

Une des constatations faites a u  cours de l '  
examen des échantillons est la p résence f r é  
quente d ' une fine miné ralisa tion cobalt i fè 
r e  en cimentation des miné raux d e  gang ue. 
Cette cimentation est d ' une part  en rela -
tion avec la mé tallcgénie du  g isement e t  d '  
autre part a des conséquences sur  la métho
de de traitement g ranulomé trique du  mine r a i  

otre étude expé rimentale d u  mine rai p rimai 
re a comport� également des inves tiga tions 
rela tives à sa concent ra tion par  miné ralur
gie (accéléra tion différentielle , j iggage , 
tables à secousses , spirales , séparation ma
gné tique , flotta tion) . Les résultats on t no
tamment confirmé l ' inté r ê t  de la g ravimé t rie 
et une sensible limita tion des pe r fo rmances 
de la flottation. 

L ' é tude me t enco re e n  évidence la p r ésence 
de miné raux valo risables t rès friables e t ,  
en conséquence , l ' importance d u  traitement 
des matières fines e t  ultra fines . 

I I I . ANALYSES D ' ECHANT I LLONS DU G I SEMENT 

DES HALDES 

A , MAT I ÈRES ANALYSÉES  ET MÉTHODES 

D 1 I NVEST I GAT I ON 

Des échantillons de haldes ont ét é p rélevés 
en plusieurs endroits du g isement e t  à d i f
férentes pro fondeu rs . Chaque é chantillon a 
fait l ' objet  d ' examens e t , en outre , un é chan  
tillon moyen a été  constitué. 
Les examens et analyses ont été  faits p rin
cipalement par études miné ralogiques , miné ra 
lographie , di f f ractomét rie , analyses chimiques 
moléculaires et radioa c tives. 

B , M I NÉ RALOGRAPH I E  

! . ESPECES M I NERALOGIQUES 

Au cours de l ' examen miné ralog raphique , fa i t  
no tamment par sections polies ( 2 1 )  , l ' abon -
dance approxima tive des phases identifiées 
a été app réciée par l ' indica t ion des sig nes 
suivants : A4 -A3-A2-Al , pa r  abondance déc rois
sante , l ' indice A4 correspondant donc aux es 
pèces minéralogiques apparemment les plus 
abondantes. 

a. Sulfures et a rséniu res 

A4 : sa f florite. 
A3 : py rite . 
A2 : sk utté rud i te. 
Al: rammelsbergite , chalcopy rite , orpiments , 
mispickel. 

b. Oxydcs et hydroxydes 

A3 : magnétite , rutile . 
A2 : hématite , goethite. 
Al : é rythrine , pechb lende , hétérogénite , b rann� 
rite . 

c.Carbonates 

A3 : sphé rocobaltite , dolomite. 
A2 : calcite. 
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2. "'RL' T 'RI::  ET . se; ·\.. I:\Tlt.  ·s :H . 'ER: LES 

a . . .  : :' ' or 1  c. ·o, s .., -phase t rt's f r0quen : e , s;s 
tér.-:.:i 1 ,u r.ient ass- i és' à '.es ar onates , do
l r.-; i te , ca_ ite ou spi é rocoba . t i te. La sa f rlo 
� cc rév� _e  égale�enc une l t " rat ion secon
:a i re. 

' - - k �tc érudi c.e. 1 'o-.: i ) .;:,s,- souvent en granu
:es iso : és , e�pà:és dans es arg iles , les or-

1rencs ou du grpse - i nd1 e� d ' une ceneur �· 
?r é� i a' e er. ni  kel. 

-... . E ryt h !' i ne. ·o 3 ( .:i.so. J "> . 8 H ?O- . i néral iè"n -
: 1 : 1 é en pla ages e è  ën _ issures ans àcs 
. �a i. s de sphé ro oba _ c i ce. 

d. Sphé roco�alti c.e. CoCO 1 - no breux _ rains e t  
�� anu . es a ·ec pa r :01s êes inclusions rési -
�ue l . es e skuc. cé rud i ce. 

e. Hété rogé n i te. CoO. OH-�inéra peu f réquen t ,  
. o�a:::..-::e:n. so s for,, e à e  rosetces dans èes 
gra ins de car ona c.es. 

:. Pvr i c.e. ( Fe-, · 1 1 s -en cubes classiques, en 
assÔciat ion a •ec _ ' hé, atite et parfois en 
st ruc c 1re f ine. ent zonai re. 

g. �agnét i te. FeO. Fe,o3- en pla es i r rég ul ' ê -
res , pa r fois en i lnëno- . agné t i te. 

h:eucoxêne-rucile. (FeO ) . T iO 2-p l usieurs exem 
ples , dé r i  ant par altérat ion de gra ins dé -
t r i c.igues d ' ilné,. i te - grains isolés en gra 
n les ou assoc i és à des phases diverses . 

i. Pechb_ende-Brannéri c.e. uo 2-quelques g rains 
de pechblende en granules isolés. 
( U  , Ca ) (Ti  Fe ) 2O6-branné rite d ' o r i g i ne secon
dai re et recoupant c i ta ne , fer et urani um. 

j . Minéraux de gangue. quartz très abondant , 
ca rbonates fréquents , calc i te en cristallisa 
tiens polies , dolom i te en gra ins ta illadés. 

3. EXE:•lPLES DE FIGURES PHOTOGRP.PH IQUES 

Les figures 5 à 10 représe n tent quelques 
exemples de minéraux et d ' associat ions mi -
nérales. 
Figure 5. Cr istaux de sa f flor i te en blanc 
br illant-grandes plages de calc i te-g rain 
gris sombre de dolomite . 

Figure 6 . C ristallisa t ion de sa f flo r i te en 
blanc br illa nt sur fond gris moyen de sphé
rocobalt ite- à gauche gra in de quartz . 

Fi gure 7. Erythr ine , gris cla i r , en f ilonets 
dans un grain gris moyen de sphé rocobalt i te 

Fig ure 8. M inuscules rose ttes d ' hêté rogén i te 
en gris tr&s cla i r , dans un gra i n  de ca rbo -
nate et �o isinage quar tzeux et do l omit ique. 

Fi gure � - G ranule de sk uttérud i te , blanc bril  
lant - inclusior. de skutt&r ud i te dans gra in  
c�nt ra l const i u&  de sph� rocobalt l te- vo isi 
nage quart zeux. 

r 1 gurc 10. �agn� tit c ( q ra in  i gauche ) sur 
�0�d d quartz et cristaux de sa ( f lor i te 

( J L" in  ·, I l  i Ll ) , ',g, l me n t  s u r  (onc l  de 
qu.1 1 t .· . 

· 1 - · : . •  . : e r.:i ux d u  gro u p e  d e  
d 2 t . .  • . .  : l <' S  d �  c r i s c R u x  c u b i ,1 1  
l e ; 1.. r . ·  n �  c o r r o d é s  da n s  u n e  g a i  

-1 . AUTRES I VEST I GAT IONS M INERALOGI QUES 

t é r u -:.  
n q u é s  
L" bO -

Au cours des travaux de recherche , de nouvel 
les i nvest igations , p a r  miné r alog r a ph i e  o u  
pa r d ' aut res mé thodes , o n t  é té f a i tes sur  
les échan t i llons des haldes et  sur les pro
d u i ts obtenus au cours des t r a i teme n ts de 
miné ralu r g i e. Ces i nvest i g a t i ons o n t con f i r 
mé la présence des m i n é ra u x  su i van ts. 

F i g .  4 � x c mp l o s de m i n 6 r a u x  m J c l � s  d0 . 
sk u t t u r 11 d i  t e  



1 i g . 1 L , •· c , c;.., l c i t e  

F i g . 6 Sa i f l o r i t e ,  ·p h J r oco b a l  t i c c , Qu .:i r t ::  

-sku t té r ud i te , s a f f lori te , é ry th r i ne. 
-nlcké l i ne , 1 6 l l i ng i tc ,  ha l copy r i te , chromi-
te , r u t i l c. 
-héma t i te , ma g n " t i te , goe t h i tc. 
-calc i te , do lomi tc , q ua r t z , minéraux a rg i leux . 
Ces xamc n s  o n t · ga l cm n t  apporté  des con
f i rma t ions  a u  s u j e t  de l ' a l té r a t ion e t  de 
l a  d i s sémi n a t i on des  m i néraux coba l t i E� res. 
-d.i. s sé m in a t i o n  de s a f f l or i te e t  <l'é rythr ine 
dans les m i né ra u x  de l a  gangue ca rbona tée . 
-oxyda t ion  var i a b l e  des  a rsén i u re s  de co
ba l t , oxyda t i on souven t l o ca l i sée en  zones 

P i  g . 7 E r y t h r i n e , Sp h 6 r o co b a l c i c e 

F i  y . S Ros'-" t C t.� s d ' i: ,5 t l..' r o ,: l. fi i - t.. 

minces supe r f ic iel les. 
-plages de skuttéru i te cor rod� �s pa r l a  
ca l c i te. 
-a l téra t ion pa r t ie l l e de mi n · ra ux t e l s  g uv 
lol l i ng i te . 
-présence de brann-2r i t 1..: , ( · , 'fh , T.10-, l , en .1 sso
c i a t ion à des produ i. ts  arséni&s , ui\:u 1 r.-:res 
et thor i fèr  s. 
-exemp les de st ruc t ures Jtoi l �cs J� sa f f  o
ri t d i spersée tians les �l inGraux ,J ,tin u.: . 
- nrobemcnt de gra i ns lans d • s cndu1 Ls  d'a : - 1 

_ i le ta lqueuse . 
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Fi g .  1 0  �a gn J c i c e , q u a r t z , sa ffl o r i t e  

- i  br icat ions , enchevëtrements et cheva u -
chei ents de minéraux coba l tifères dans l es 
aut res espèces miné ra logiques . 
-g ranu lomét rie pa rticulièrement hétérogène . 
-a bondance o l us arande de minéraux essen -
t i ellement �oba ltifü res dans l 0s fines par
t i cules e t  de miné raux nické lifères dans 
l es grosses pa rt icules , cette constatation 
se ma ni festant notamment par la présence 
privilêg 16e de skutté rudite ou de cloan -
tr.ite. 
-Contra i rern0nt aux résu l tats d ' examens des 
lchant i l l ons du g isement prima i re , pratiquc
�0nt pa s d ' indices de smaltine dans les  

h,l L ,k · , L  . .  , 1,,, 1l l· i n ' .:iy.:i n t  p robab l m ' nt éte 
ç ,n  · n 1 ' "  J " v fé r ,n t i e l l eme n t  a u  ours de 
L\ \.\ 1 L ::- .t · ,,n i r ima i re , e t  µ rédo111 i. nance de 
l , s li t ; • l t ' q u .i s t p l  us r s 6 n i  c: le . 

C . !: X  ' k ,  :1 1 ' R LOG I QUE PAR  D ! F F R ACTOMÉ TR I E  

l. r :· Ct. .' D I FF RACTOMET R I E  ET DES  

L ' �� u :  •sp0ces miné ralog i q ues J pe rmis 
. � Lli de p l usie urs m i n é r  ... -1 . · co-

! l t i mise en éviden , d '  ,ssoci-
. . , · , ! t' S e t  de dissémir. i o  e mi

!� � t' d ll �: '-' 1 c .. ' .: .1bl es.Ces résu l tr1 p! vent 
:. ic.Clu  :: - r 1..1 .-c he rche d ' une rr 10, d e  
\·a lor i .s..i . 1 ,  :1 ,. p ,· ima le , ca r c e l le 'Jend 
not a:" "'n t �a st ruc ture minér ,g 1e. 

::ous l\V :1 .,; �' .1c est i mé u t i l e  d e  cc  i r  à 
une a 1L re �Jt ho e comp l émenta i r- c E  sur 
des pri ,c i.p�s ù i. f fé rents , en vue c fi rmer 
ou d' arr.cr. ·c-r 1-:!s invest i ga tions . s ucture 
et , par ticu l 1 èrement , de l a  p résen, c:, oba lt 
so i t  com, .e é l �ment ma j e ur  dans u . , .  p : se 
minéralogique distincte , soi t  comm..._ é_ ·ment 
, ine ur dans un ou p l usie urs a u tr es m i n e raux 
par exe ple suivant l e  p rocessus d'un ca tion 
biva lent , formant ainsi une so l u tion so lide. 

Comme méthode complémenta i re , nous a vons 
choisi l ' étude des échan t i l lons des h a l des 
par dif: rac tion des rayons X .A u  cours d e  
ces investigations , deux p rocédés o n t  é t é 
appliqués ( 2 1 )  : u ti lisa tion d u  d i f f r a c tomè tre 
pour étudie r les composants de la ma t ière  et 
emploi des cameras Debye -Sche r r e r  pou r  é t u
dier  des g rains isol és , ap rès e xamen à l a  
loupe binoc u laire. 

2. CONDI TIONS OPERATOI RES 

a. Dif frac tog rammes de poudre 

Radia tion CuK alpha-avec monochroma teur  
p l acé derrière l ' échanti l lon-Tension 3 5  kV-
30 mA-Constantes d ' enregist rement 400/ 4 -
Vitesse de ba layage d u  gonr omè tre 1 ° /mi n  
Vitesse dérou lemen t papie r  10  mm/min . 

b.Radiogramme sur film 

Radia tion : C u fil trée au N i-Tension 35 kV  
30  mA-Exposition 5 heures-D iamè tre de l a  
camera 1 1 4 , 59mm. 

3 . PREPARAT ION DE L ' EC l-lANTI LLON 

Avant d ' être soumis à la dif f rac tomé trie  , 
l ' échantil l on subit une prépa rat ion compor
tant notamment un tamisage sous eau , un trai
tement aux u l t rasons et un cl assement g ra -
nu lomé t rigue fournissant les classes sui  -
vantes : supé rie ure à 2 mm ( +  9 mesh) , entre  
2 et 1 mm (-9  + 18  mesh ) , entre 1 et  0 , 5  mm 
( - 1 8 + 35 mesh) , entre 0 , 5  et 0 , 3 mm ( - 3 5  
+ 50 mesh) e t  in férieu re à 0 , 3 mm ( - 50 mesh ) 
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4 . DI FF RACTOGRAMMES DES D I FFERENTES CLASSES 

GRANULOMETRIQUES 

a . C l a s s e  i n fé r i eu re à 0 , 3 mm 

L ' examen des d i f frac togramme s man i feste la 
présence des  m i n é r a ux suivant s : qua r tz S i02 -�o l om i te C aMg � co 3 ) 2 

-calc i te caco3 _ - chlo
r i te ( Mg , Fe ) 6 S 1 40 1o (OH ) 8 - ta lc Mg 3S l 4 010 
(OH ) 2 

-plagioclase  ( Na , Ca ) Al ( S i , Al ) ?08 . 
D'a u E r e s  m i né ra u x  déce l é s sont l'anE igori
te Mg 3 s i 2o5 (0H ) 4 e t  l'é rythrine co 3 (As04 ) 
8 H 20 .  

b . C l a s s e  i n fé r i e u re à 0 , 3 mm , tr a i tée par 

l ' acide  chlorhyd r ique 

C e t te i nve s t i g a tion con fi rme la mise en é
vi dence des sJ l i cates  fer romagné siens . On 
rema rque a u s c. :  la dis pa r i t ion de la raie 
carac t� r l s t j e d e  l ' é rythrine . 

c .  Cla s , COI 

Dans c, -ii f '  
pa r a i t  . u s  

ise  e n t re 0 , 5 mm e t  0 , 3 mm 

,..: togr amme , l ' é rythrine n '  ap -
l a  pré sence d ' antigorite 

0, c .. 

a o. ""' 

' �
Q 

l l lo 
c 1  

TL 
C>, 
:,,. 

• To 

i1t'S4 Q .. o.. .. ""t, 
2.•oq C. 
l..'!."1:� ':no 1 0. 

2 uq T.\ • � !  

l i'  0, 

�--= ... =C.::;�::-,;;��-o.=.:;R..t=. o,::::===-- ._,,, Ch 

� ••• :Do 
'< 1 5  Q 

• AO'U) 

F i g .  1 1  E x e mp l e  d e  d i ffra c t ogramme de l a  
cl a s s e  g r a n u l o mé t r i q u e fi n e  
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est  con fi rmée.En outre , la tene u r  e s t  p l u s  
élevée e n  quar tz e t  e n  ca rbona tes . Ce t te 
constatat ion appa rai t  norma le  c a r  d e s  phy l 
los i l icates comme le talc e t  l a  c h lo r i te 
sont peu rés i stants a u  processus  d e  b roya
ge et se trouvent  pré fé ren t i e l leme n t  d a n s  
l a  classe la plus f i ne . 

d . Classe comprise e n t re l mm e t  0 , 5  mm 

Le d i f fractogramme e s t  semb l able  au p r é c é 
dent , avec toutefois une plus g rande abon 
dance en quartz. 

e . Di f f ractog ramme s sur quelques g r a i n s  

P lusieurs d i f f ractogramme s s u r  gra i n  r é vè 
lent la présence de plagioclase , d ' un fe ld
spath potassique KA 1 S i 3o8 , de chl or i te ac -
compagnée de qua r tz .  

5 . I NVEST IGATIONS PAR RADIOGRAMME 

Par a i l leurs , des rad iog r amme s d e  poudre 
ont mon tré l ' existence d ' é ry th r i n e  d a n s  l a  
classe granulomét r ique f ine e t  d e  s k u t t é 
rud i te dans l a  classe comp r i s e  e n t r e  2 m m  
e t  l mm. 

Les fi gures 1 1  e t  1 2  i l l us t re n t  deux e xem
ples de d i f f ractogrammes r e la t i f s A la  
classe granu lomé trique la  p l us f ine , sa n s  
traitement préa lable ( f igure 1 1 )  e t  a p r è s  
trai tement chlorhydrique ( fi g u re 1 2 )  , avec 
les sigles suivants : Q q ua r tz- Do dolom i te 
Ca ca lcite - Ch chlori te - T a  t a l c  - P l a g  
plagioclase - Ant antigor i te - E e r y t h r i n e  
SKU skuttérud i te. 

--=====�====----=----? 

Fi g .  1 2 : Di ffra c t o gra mme d e  l a  pa r t i e  f i n e  
après t r a i t emen t c h l o r h y d r i q ue 
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L,• s iÏ.g \  r,'s l J  ;i l "  r prés n ten t l es  rad io-
1·,1mm 's Dd y<..!-.· ·h r r  r rela t i fs à 1 • - ry th r l  

: .__, . "  L'"I sh1 l t'l."ucU t e t  a u  F r-Manganès . 

· 1 - < ·on t r , · .) ga u che• )  Ra d i o ,1 a mmc 
- ., • ,- r "· . l. r y t /J · i n <-1 

. · i - ,· an t r,• a u  m i l i e u )  l� a d i o y ra m -
' ' - • . ' l 1· ,. <' 1· . S k Il t t ,1 i· li d i  t 

, · 1 - con t �· à d r o i t e )  Ra d i o g r cJ mme 
,:·h r ' t J� . Fc.."' r , ma. n ga n �· s c.: 

,� t. .,; :::: ,'CES DU POINT DE VUE D E  LA ATURE 

• · 1 .  •• "\L GI ;)t'L COBALT I FE R E  

è d e s  aes dif fractogrammes et des  r a  -
· c :--,r.i- s permet te nt de dét  rmi 1,c r ,·e ux 

. .i. nC:· ra logiques coba l t i f è r" s , L skut -
t �  · , ... , le et:  l ' éry th rine. S e l on 1 '  ·1a l ·: se 
è , _; ... : . r cactog ramme s et 1 'exame 1: , J lou-
ri,·· l .". ~ula rt? , le teneur de la ,, me 'e ces 

i : : :  • J.:1Jr.::iux pourrait ê t re de 1 rc, de 
2 ans l0s é chanti l lons é tudi , LL ·oba l t 
·, t:r .•2. i ;:  E;ncore être présen t cor · l men t  
rn :  · .c \  . . e r. associa t ion avec l a  de :ni ou l a  
c� !orite . 

D ' �ut rc s inves tigations on t monl · u pré� 
d )Inir.ance des ca rbona tes dans le mi. · raux 
�a g.::i .que 8t  la présence de ch ry .· . t i �  et 
oc fluorine . 

�n � l f�ent impor tan t des examens e s t  l ' abon 
danc� re lative de l ' é rythrine  de te l l e sor
te �J� :e  oba l t  sera i t  notab lement  présent 
sous forme d ' arsénia te , dont les ca ract é r i s
ciques son t ne ttement dif féren tes  de ce l les 
des oxydes et des arséni ures. Ce facte u r  est  
suscep tible d ' in f l uence r  des  rés u l t a t s  de 
concentration par minéral u rg i e. 

En outre , l ' impor tance rela tive d'é ry thrine  
dans l a  f raction inférie ure à 0 , 3 mm e s t  
une mani fe s ta t i on de l a  frag i l i té e t  d e  l a  
fri abi lité d e  ce tte espèce m i n é r a l e , de sa 
faible résistance au broyage et de sa ten
dance à l a  fragmen tat ion par a t t r i tion . D ès 
lors , de même que pour les  phy l l os i l ica te s ,  
ce tte abondance est norma le dans l e s  f i nes. 

D , ANALY SES CH I M I QUES 

!. CHOIX  DES METHODES D'ANALYS E  

Les mé thodes d'analyse chimique e n  g é n é ra l , 
et ce l les  du cob a l t  en pa rticu l i e r , son t très 
diverses et pos sèdent chacune des a va n tages 
va riés par  rappor t aux autre s , du poi n t  de 
vue de la sen s i bilité , de l a  précision , de 
l'appa reil lage emp loyé , de la rap i d i t é  des 
manipula tions opé ra toire s.  

Dans le choix des mé thode s , nous avons no
tamment eu l e  souci du " recoupeme n t'' des  
rfsu lt ats expé rimentaux et de l a  vé ri f i ca 
tion pa r des mé thode s indépendan t e s  e t  ba
sées sur des pr incipes dif féren ts ou complé 
men taires. 

En ou tre , l a va l eur ou l ' e xce l lence d ' une 
méthode peuven t être va riab l es selon p l u  -
sieurs facte urs inhérents a u  ca s pa rticu l i e r  
étudié . Dès lors , s uivant  chaque p roblême 
examiné , nous avons va rié le choi x d e s  mé tho 
des , se lon l es expé rience s e t  s e l on les ca -
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rac té r i s ti q ues des ma t i è re s  tra i tées , selon 
l ' état  phys ique , soJ ide ou li qu ide , la gamme 
des tene urs , l e but pou rsuivi dans l ' ana ly
se , l ' abondance 6 ven tue l le des é l éments gê
nant s exigea n t  des mod i f ica tions opératoi
res. 

Les p r i nc i pes des mé thodes d ' ana lyse ch imi 
que les  p l u s  empl oyées dans not�e recherche 
sont exposés ci -des sous de manière succinc
te et schéma tique. 

2 . PRINC I PES  DES METHODES EMPLOYEES DANS NOS 

ANALYSES CH IMIQUES D U  COBALT 

a . G ra vimé t rj e e t  é lec t rolyse 

Attaq 1 ,  s di · -r ses , notamment par fusions -
trait e  . . . ent  ide - é l imina tion des éléments 
gênan , -pr� pi t a  tion du coba l t  en mi lieu 
acéti0 - �-a • a -n i t roso -béta naphtol-calci
na t io 1 - red o l ution acide puis ammoniaca
l e  av , · ad, .:.on de sul fite-é lectrolyse du 
coba ] l. .va r , te s : ob tent ion du sul fa te de 
coba l se!t , c i n a t ion-précipi tat ion inter
méd i a ' r "  à é t a t  de phospha te-séparation 
par t ie , l i è  du  coba l t  e t  d u  n i cke l par 
doub l , : élec. · •·olyse . 

b. Co lorimé tri e e t  spectropho tomé trie 

En m i l i e u  th iocyanate d'ammonium avec com
pl exation du fer-extraction par mé thy l i so
buty l c é tone-a lcoo l amyl iaue- spec troco lori 
mé t r i e  Me trohm Herisau E 1009 . 
Colorimé t r i e  après trai tement au réac ti f 
a lpha - n i t roso-bé t a  naphtol . 

c. Abso rption a tomique 

U t i l i s a t i on d'un appare i l  PYE-UNI CAM SP 90 
A-spectropho tomé trie modèle modifié  et a -
dapté dans notre l abora toi re. 

d. Comp l e xomé t ri e  

Mé thodes mises a u  point  dans nos laboratoi� 
res depu i s  une trentaine d'années en vue 
de l ' a n a lyse  des mé taux non fe rre ux-ut i l i 
sat ion notamme n t  d e  l a  fo rma tion d ' un com
p lexe a vec l ' ac ide EDTA éthyl ène-d i amine
t é tra-acé tique ou le Titriplex bi sodique. 
I ndicateur  a u  Murexid ou violet de pyroca
téchol . Ou excès d ' EDTA et titrage par solu
t i on de sul f a te de magnésium e n  présence de 
noi r d ' é rioch rome . 

e . Ext rac tion l iquide-l iquide 

Après fo rma tion d ' un comp lexe coba l t i fère , 
avec mé thy l i sobu ty lcétone ou di éthyldi thio
ca rbama te , mé thodes que nous avons mises au 
po i n t  a n t é r i e ureme n t , notamment dans le cas 
de mi nera i s  de thorium (3 à 5 ,  23 à 2 8 ) .  

f . Autres mé thodes chimiques 

-Ti t ra g e  et ut i l i sa t ion du poten tiel d ' oxy
doréduc tion , pa r  le  ferricyanure en  mil ieu 
ammon iacal  et en  présence de ci trate ammo
n i q ue . Contrôle  du potentiel  par vo ie é lec
t rochimi que. 

-Ti trage par  ampé r�nét rie dans une cel lule 
d ' é le c trol yse à po tent i e l  constan t , a vec l '  
a lpha- n i t roso-bêta naphtol en  mi l ieu acéta
te , ou le  sul focyanure de potass ium a vec py
r i d i ne . 
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-Procédés pa rt icul iers d ' é l imina tion du  fe r 
, d u nicke l , du z i nc et du  ma nganèse. 
-Séparat ion du coba l t  pa r rappo r t  a ux é l é 
ments a lca l i ns e t  a l ca l i no ter reux p a r  pré
cipi tat ion à l ' é tat de  sul fure , a vec un e n
traineur comme le plomb , le cu ivre ou l e  cad 
mium. 

-Précip i ta t ion du coba l t  par l ' acide rubéni  
que , l ' octo-hyd roxyquino l i ne ou l ' a c i de a n 
thran il ique. 
-Chromatographie sur papie r .  

-Echange ionique avec des r é s i n e s  for teme n t  
basiques comme Dowe x l o u  ambe r l i te , e n com
bi nai son éven tue lle  a vec l ' extraction  de 
sul focyanure de coba l t  p a r  méthy l i sobu t y l c é  
tone o u  l e  cyclohexanol o u  l ' e ther  i sopro 
pyl ique. 

Réaction avec le me rcuri thiocy a n a te d ' am
mon ium .  

3.ANALYSE PAR MICROSONDE 

Des é t udes analy tiques p a r  Mic rosonde o n t  
été pa rticuli è rement  utîles  pour l a  dé tec
tion , outre le coba l t , de l ' o r , de l ' a rgen t ,  
du bismuth e t  du mo lybdène. 

4 . METHODES BASEES SUR  LA RADIOACT IVITE  ET 

LES SCI ENCES NUCLEAI RES  

Nous avons éga leme n t  app l iqué des mé thodes 
d ' analyse du coba l t  basées sur des indica
teurs radioac tifs  ou par activation , se l on 
des procédés que nous avons mis au po i n t  
antérieurement  dans d ' autre s  reche rches d e  
spectromé trie gamma , de problème s d ' é l e c  -
t roch imie minéra le e t  d ' hyd romé ta l lu r g i e  
( 2 9  à 3 7 ) .  

5.ANALYSE D ' AUTRES ELEMENTS ET NOTAMMENT 

D ' ARSENIC 

Les mé taux a ut res que le coba l t  on t é t é dé 
te rmi nés par des mé thodes c l assique s , e t 
particul i èreme n t  par absorption a tomiq ue. 

En ce qui concerne l ' a rsen i c , nous avons a p  
pl iqué des méthodes que nous a vons expé r i 
men tées dans l e  cas d e  nombreux m i nera i s  
arséni fères , surtout des minera i s  a u r i f è re s  
avec l ' associat ion d e  l ' o r  a u  m i spickel. 
L ' a rsenic a pa r exemp le  é té analysé p a r  fu
s ion au bisul fate de pota s s i um e t  a t taque 
acide , distil la tion e t  abso rption pa r le  
brôme , e t colorimétrie  avec b roma te e t  mo -
lybdate ammonique.Dans quelque s  cas  pa r t i 
culiers , l ' a rsenic a ét é séparé du  coba l t  
p a r  entrai nement au moye n  d e  l ' hydrate fe1-
rique et dosage pa r néphé lomé t r i e . 

6 . RESULTATS ANALYT IQUES 

Dans le cas d ' un échan ti ll o n  moyen de lots 
de ha ldes de Bou Azzer , les a n a lyses ont  
fourni les résul tats suiva nts , en i : 
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ni kel  0 , 08 - fer 3 , 7 3 
- arsenic - , 2 3 - sou f re , 2 1  

- magn sium , 9 4 - alumin 1u 1 
feu · 9 0° 17 , 6 7  - s i l ic� 
de bi smuth , m l_ bd, n . r 

A l ' except i n le l a  sili , l es teneurs sot L 
è .n'es en mé tal, - me pour le c.:ilcium, 
,, . •  n�s ium et l '  alum · nium , cn vu le n p.:is 
pr u �r q anti tativement de leur _orme mo
l '-ula i ::c. 

r base u cours conune r ci l des mécaux , 
le co· a t appa rait comme le pri nci pal mé -
ca sus ept i�le d ' une valor i sation Jconomi

ue. 

L ' or a é c '  .:inalys · pa r deux mé thodes di f fé
::e� ces , pa r bsorption atomique et pa r vo• 
s · c  ,e avec fus ion et coupe l lat ion. Les de 
�ê tho es o�t fourni des résultats concor 
èar. �s d� 0 , 5  à 0 , 7 g/T en or. 

Pa r ailleurs , l'analyse de divers s class ·. 
g ranulo�é tr iques du minerai mon tre que l �  
répa r t i t ion de plusieurs métaux est , à  cc 
poi nt de vue , assez hétérogène. Ainsi , les te 
neurs en fer et en nickel apparais sent plu · 
é lévées dans les fractions grosses tandi s  
que le cobalt e s t  plus abondant dans les 
classes f i nes et ultrafines .  

7 . Ai ALYSES MOLECULAIRES 

L ' analyse molécula ire quant i tat ive de com
posés minéralogiques ou ch imiques pose as
surément des problèmes pratiques , mais peut 
rendre des services appréciables dans l ' é
tude d ' échantillons de minerai s  et de pro
duits de la concentrat ion par miné ralurg ie 
et des produits des trai tements métallur
giques. 

Nous avons entrepr is une telle recherche 
dans le cas de composés cobalti fères en 
nous inspirant de nos recherches antérieu
res sur l' analyse moléculai re du z i nc , du 
fer , du plomb , du cuivre , du nickel et du tho
riurn , recherches dont une pa rtie a été pu
bliée ( 38 à 41 ) . 

En ce qui concerne le cobalt , l' analyse de 
son chlorure a été fai te par lixiviat ion 
sélect ive dans l ' acétone.u� problème par
ticulièrement - intéressant pour le tra i te -
ment du minerai des haldes est d ' examiner 
et de contrôler les différences de compor
tement du " cobalt oxydé" (oxydé dans le 
sens large et comprenant aussi  les arsénia
tes)  et du "cobalt sulfuré " ( comprenant 
aussi les a rséniures ) .L ' analyse du cobalt 
oxydé et du cobalt sulfuré a été mise au 
point sur ce minera i en se basant sur deux 
méthodes di fférentes , ce qui permet un cer
tain recoupement des ré sultats expérimen -
taux : une lixiviation en milieu acide chlor
hydrique et un trai tement en présence d ' a
cide sulf ureux en en milieu acét ique. 

E , ANALYSE NUCLEA I RE DU COBALT , DE L ' URAN I UM 

ET DE L ' OR 

Des anal yses d ' échantillons des haldes de 
Bou Azzer ont été fa i tes par i r radi ation 

nu ·l�Jir0 1Ïn adoi tant un flux de n e u  ron s 
de · ,  1. 1 \ n/ m / s , so:L t une flue nce de 
2 7 , -' Ci B. lO neu t ron s e t  en u t i l i s a n t  conune 
roll11.,, ,1ucl0:1àe du2 3 9 Np , p rovenant de la réac
t10 , nu, · ' ,' u re s u i va n te : 

, ., • 1  ( n )  - 2 3 9  U - bêta - 2 3 9  Np  ( T  = 2 , 3 5 j ) 

t ,� ,n.1 l ·, .,,, s on t é té fai te s  dans  notre Labo 
r, t · : r  �0s Radioé l émen t s  s elon une m6 thode 
m1 ,t' , . : , i n t  dans  ce Labor atoi re ( 4 2  "i 4 4 ) . 

L _ . o_opcs observés dans les é ch a n t illons 
scr.t  notz.mmen t  Co 60 ,  As 7 6 , C r  7 1 , Nù 2 4 ,  
s · � •  Au 19 8. E st particuli è r eme n t  ma rquée 
' ' ;.,� - , - · L tê du obalt 60 .  

i., ' ..1 , • •  l .•sc .:i tenu compte d u  s chéma de d écroi s 
� - 1� • du nepcuni um 2 3 9 , du fond Compto n , des 
�- •. c ' u't. · ons émises dans le s autres  ra cl .ionuclé 

,, �·�se nts  et en sélect i onna t. de. ..- ray
�•nt ; gamma donnant le m i n ir • 1m c1 • .t n ter

été  retenues les r ' .i a l  ')n s à 
0t a o , 2 7 7 6  MeV. 

�e a pré sence de l ' or 
c '  � inve s t i gation s de  rad i 
�- "- •' -""  � u r  une ra diation d '  éner 

..:e  . . ,8  Au . 

·o: > r té 
· t té 
\ l l 1 1 8  

·r_.nc: . J.on des act i v i tés , de s  cc ' i L  m s  
]LO ' .: r :.que s . et d e s  vale u r s  d'a< vi  ·, d'é 
u, 1 n:,s , ,. ' analyse nucléa i re de 1 · ;h� � illon 
: o� d� �u minera i a con f i rmé les � } s u  �a ts 
de� unalyses ch imiq ues en cobalt e t , n or 
e t  a onné une teneur de 2 6 8  g/T en ura  -
ni m . 

En outre , d'autres i nves t i g a t ions pa r m i né
ralogie , par  analyses  ch imiques et par ana
ly se nucléai re on t m i s  en  évidence la pré
sence du thor i um .  

F , COMPAT I B I L I TE AVEC LA CONNA I SSANC E  DU 

G I SEMENT PR I MA I RE 

Les rés ultats  des analyses  miné ralog iques , 
chi miques et nucléai res des  éch a nt illon s 
des haldes appa rai ssent comp a t i ble s a ve c  la 
conna i s sance du  g i sement  p r i ma i re de Bou 
Azzer . 

Ces analyses met tent  en e f f e t  e n  é vidence 
des minéraux e t  de s con s t i tuants  p r é s e n t s  
dans le gisement prima i re n a t urel , ma i s  
avec que lques va riations . 

Ainsi , nos i nve s t iga t ions sur  le s h a ldes ne 
révèlent guère de smaltine  ou de cloa n t h i te 
e t  montrent rimp.or tance rela t i ve de l '  é ry 
thr ine . Ces constatations son t normaleme n t  
compa tibles avec les d i f fé rence s  e n t r e  ce s 
minéraux du poi n t  de vue de la den s i té e t  
de l ' apt i t ude à la flot tation , de telle sor
te que le s trai tements  anté r i eu r s  du m i n e
rai primaire par gravimé trie  e t  p a r  f lot ta  
t ion on t pu recuei lli r la plus g rande par
tie de la  smalt ine e t  de  la  cloa n th i te dans  
les concentrés tandi s  que  l ' éryth r i ne res
tai t  plutôt dans le s résidus  de t ra i te me n t . 

En outre , comme dans le cas d u  minera i p r i -. 
ma i re , e t dans le s haldes égale me n t , nos r e 
che rches on t montré  u n e  d i s séminat i on e t  
une d i spers ion des minéraux cobalti fè r e s  
sous forme submicroscopique e t  d i f fuse , ou 
comme cimentage d ' autres cr i s taux  ou e n  
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imprégna ti ons d i ve rses. 
P r  a i lle urs, les modi f ica ti ons des traite
ments du g isement prima i re au cours des an
nées peuvent expliquer un caractère hété ro
gène dans la compos i t ion ou la struc ture 
des haldes . 

G , CONSEQU E NCE S PREV I S I B LES  AU  SUJET DU  

TRA I TEMENT  DES  HA LDES  

Les analyses e t  i nvestigat ions minéralogi 
ques , mi né ralog raphigues , d i i f rac tométriques , 
rad i ographiq ucs , chimiques e t  nucléa i res ont 
notamment m i s  en évidence quelques caracté
ristiques su� cep ti bles d'influencer le 
cho i x  üu la ··cchc rche d ' une mé thode de trai 
tement des � l ctes . Les princi pales de ces 
ca rac L; istJ ies sont résumées c i - dessous. 
l. P rés·. �c . .:obalt , de ni ckel , d'or et d'u-
raniu  

2 . Ex i s nec. 
néra u:.. ' i vc 
hydrox , " <! S , 

cobalt sous la forme de mi 
rséni ures , sulfures , oxydes , 

Jona t es , arsénia tes complexes. 

3. P rés , .... e L '...ne part de miné raux doués d ' u  
ne sus, ·'pt1. �  L i  té magnét ique appréciable et 
d'aut r e par r de minéraux cobalti fères di ama 
gné t iqucs , m�is pouvant deveni r  paramagné ti
ques par u n  t ra i tement thermique préalable. 

4. Apti t ude à la flottation rela tivement mé
diocre de plusi eurs miné raux de cobalt , phé
nomène déj à constaté au cours de l ' histoi
re de l'explo i ta t ion  du gisement. 

5. Granulomé trie  assez hétérogène , mais rela
tivement f i ne. 

6. P résence d'é rythrine plus abondante dans 
les frac tions plus f ines .  

7. 0xyda t ion vari able , inte rne et externe , des 
a rsén i ures cobalt i fères. 

8. Exemples de  d i spersion de la sa f flor i te 
et de l'é rythrine dans la gangue carbona -
tée . 

9. Exemples de miné raux de cobalt comme élé
ments mineurs dans des assoc iat ions minéra
les . I mb r i c a t i ons e t  dissémination de miné
raux cobalti fères dans les autres espèces 
minéralogiques . L i bé ra t ion i nachevée , minéra
lisa t ions d i sséminées dans des endu i ts sté
r i les , alté ra t i ons imbrications et enchevê
t rements des minéraux. 

10 . En conséquence , d i f f i cultés d'ob tenir  une 
valor i sa t ion maxi male du cobalt unique�ent 
par des mé thodes en phase solide et notam
ment par flo t tation.Dès lors , i ntérêt d ' étu
d i e r , ou tre la flo t ta t ion , des méthodes de 
concentra tion en phase liquide et en phase 
gazeuse . 

1 1. Selon les cours financ iers ac tuels , la va 
le u r  des métaux con tenus dans le gisement 
des haldes est ne ttement supé rieure à trois 
millia rds de francs belges. 

1 2. La p rospection , l'ouver ture et l'exploi
ta t ion de nouvelles mines de minerais métal 
li fères sont devenues ext rêmement coOteuses 
En outre , de telles ouvertures exigent des 
déla i s  rela t i vement longs pendant lesquels 
l ' explo i tation ne d ispose pas encore de con 
centrés vendables.Au surplus, les minerais 
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so rtant des mines doivent géné ralement su
bir des opérat ions oné re uses de fragmenta
tion et de broyage . 

Dans le cas du gisement des haldes de Bou 
Azzer , l ' explo i tation minière est d é j à fa i te 
et la ma tière est dé j à  broyée pour la plus 
grande pa rtie. Dès lors , les frais de valo r i 
sa tion et d'ob tention de prod u i ts ma rchands 
sont pratiquement limi tés aux opé ra tions de 
concentra tion par minéralurg i e .  

I V ,  GRAV I METR I E ,  SEPARAT I ON MAGNET ! QUE , 

FLOTTAT I ON 

A . GRAV I MÉTR I E  

Comme les haldes sont const i tuées e n  g rande 
partie par des résidus de concentra t i on 
gravimé trique , il est pe u probable q ue de  
nouveaux trai tements par gravimé t r i e  puis
sent perme ttre une ré cupé ration su f f isante , 
économique e t  max imale des minéraux métal
li fères contenus dans ces résidus . Toute fois 
comme la g ravimé trie est une méthode rela
t ivement simple et peu onéreuse , que lq ues 
expériences ont é té fai tes dans cette d i re c  
tion e n  vue d'estimer expé r i mentalement les 
possi bili tés éventuelles de valori sa ti on . 

Ces expé riences ont étudié d ' une part  des 
échantillons de haldes e t  d ' autre part des 
classes g ranulomé triques de ces échan t i l  -
lons , par  dive rs procédés au moyen d ' un ap
pare il du  type S uperpanne r Haultai n , appa -
reil construit  dans nos laborato i res , p a r  
u n  appareil d u  type sluice , en ple x i glas , ê 
galement construit  en nos labor a to i res , en 
courant d ' eau en lame mince , pa r  tablage a 
vec secousses mécaniques d u  type W ilfle y  e t  
par spirale H umphreys . 

Les résultats de cette étude expé r imentale 
ont permis une certaine concentra t i on e n  
cobalt , mais avec des teneurs o u  d e s  récu -
pé rat ions globalement insu f f i santes . 

B , S EPARAT I ONS MAGNET I QUES  

En principe , il est possi ble qu ' un p rocédé 
basé sur des di f fé rences de suscept i b i li tê 
magné tique puisse deveni r inté ressant , ma is 
les coûts d'investissement e t  les frais  d '  
exploi tat i on pourraient ê t re appréciables .  
Dès l ors , quelques expé riences ont é t é  e n  -
trepr ises en vue de faire une prem i è re es
timation du caractère éventuellemen t  pro -
me tteur de cette mé thode de concent ration . 

Ces expériences de sépa ra tion magn é t i q ue 
ont été pa rti culi èrement réali sées , sur la 
ma tière sèche , après classement granulomé t r i 
que , a u moyen d '  un appareil d u  type O i ngs 
à courroies entrecroisées , à des intensi tés 
croissantes et des champs magné tiques va r i 
ables. 

D'autres expé ri ences ont traité  les classes 
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.': 1rr-.ic :-c' "L::int s un foH r l 1.1bu-
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� ,  : es ur · cs var i .:ibl s , . v�c r0Jc -
tien ·hlor urante , a rt i •ul i 0 r '  en prés�n c 
1 ré u.:teur s l ide. Lcs reac t i f  ont �té 

hlor res a lL lins ou a l c::il i not 'rreux , 
d •  ·ha rban d c u graphite � J i f (�-
rences gr an lo�a t r 1  s. , c urs c •�- �r t�n 

es Je sê _ rêgation et de tefr  id i s ·em nt 
des produ1 cs obtenus , o· s �von� fa i t  v rier 
les cin " t iques éraco 1 1es. 

Les résul :::acs  expérir.enta'.l.· n t  mo:1 t r' es 
a rti ular1 cês intéressan � es e t  on t c PTi s 

'es aug� ntat ions sensibles des cene · rs  en 
co alt  �es  ourcent�ges d r ' cupc ro -

t s. 

La teneur en o· a l �  oncentr• augment 
s:s t é�a c i quement  en présence de �hlorure 
èc alc · um ec lorsque a ugmente la temp� ra
ture de sé, réga cion , dans la g � e exp " ri -
,. en tée. 

Toute fois , co:::me dans l e  �as d l gr vi , é  -
tr ie , l'êtuàe pa r séparation agnéciq· e a 
confir,. ê la probab i l i té limi tée ' obteni r 
des per formances comme rc ialemen t  su f f i san
tes dans la valorisation du cobal t  des é
chanti llons de minerais étudiés. 

C . F LOTTAT I ON ORD I NA I RE 

! . ORIENTATION DES INVESTI GATIONS 

L'é tude du minerai des haldes par analyses 
minéralogiques , di f f ractomé triq ues et radio
graph iques a mi s en évidence plusieurs fac
teurs montrant la complexité d ' une concen
tration et la dif ficulté , du moi ns a premiè
re vue , d ' obtenir une valor isation maximale 
pa r la mé thode de flottation. 

En outre , les trai teMents antérieurs du mi
nerai primaire ava ient dé j à  donné des résul 
tats très limi tés . Par surcroî t , l ' a l té ra tion 
des minéraux cobalti fères , soi t par les trai 
tements antérieurs de gravimétrie ou de 
flottation ,soi t pa r évolution progress ive 
au cours du temps de stockage dans l e  cli
mat et sur le site , a  pu augmenter notable
ment la rés is tance des minéraux oxydés à su 
bir une sul furat ion avant flot tation .  

Cependant , un a rgument essentiel en vue d ' es 
sayer une valori sation pa r flottation dans 
le cas présent est l ' existence sur le s i te 
actuel d ' insta l l ations de flottat ion e t  par 
conséquent , en cas de réuss i te , un minimum 
d ' investissements .  

Pa r surc roî t , la flottat ion pourrait ê t re 
éventuel lement comb inée avec d ' aut res mé tho 
des ( sur une pa rtie du tonnage ) en phase 
liquide ou en phase gazeuse . (Dans le cas 
d ' une méthode mixte basée sur la flottat ion 
�t l'hydrominfralurgi e , le choix des réac t i fs 
a lcal ins de cond it ionnement du p à la  flot 
tat ion devra i t  ten i r  compte des �pérat ions 
ul tér icures ) . I l  importera i t  alors de com
pa rc r , è ' une part l es inve s t i ssements néces
sa i r es , e t d ' autre pa rt les per formances 

t: C1 

n.1. • im, d ,• s , l' · h , 1  l l l"' m ", L hod , ou le c haque 
ci ·  '\1} , I,• m0L hoc ' 

L ' s 0 ·,1 "• 1· t L' lh" :; d f l.ot t .i.  n 01 t cl'ül iord 
h L, , t ..: s  péH des proc 'c16::; cou ra n t s , d l  rec

l - ,• n t  , :ur 1,, m i n  t·a i  pu i s  apr · s  t ra i Lement  
1 ·d Lil l c. ' s Lr  v ux  on t t - princ L p · l e  -

; , 1 t .,• :.,t  i. nJs ii 1 ' s tima t i on de l a  p roba bi
t..._ ,1.. r(•ussi  t � d ce t te mé t hode de concen 

2. i l,\ . l' ,ù:-11.è'fR I E  

m i n  r i  e s t  a s s u réme n t  
� ·  ��-. L " b l� d e  jouer  u n  rôle  i mpor t a n t  dans 

• c 10 . .  · <les mé tho es e t  dans J. e s  pe r for -
:n ,  • ::, °ic'.' l'l concen t ra t ion . C " e s t  pa r i  ic u -
1 1 rL� c 1 t le cas  pour l a  f lot t<l Lion. c e t  
'9ù ·ù , nou - a ·ons con s ta té d e  s .:. ns il.J l  .. - s dif
f'" cr. ·,•s d,_. r0p r t i t ion d e s  ml· ra 1 1  va lor i 

::i. ,s les  c la s s e s  g r a n u l l  - ,, t r  -.1 es  
<:e �  c!1c,n i l l ons selon l e u r s  c- • ro i de 
pr - Lè '. 1.;;r:0n t  dans le g i semen t , e .· u • · e  e t  

n p1·o f nàc ù r. Nos analyses  g r ,. o;, · igues 
on t �c,n tn1 q ue , ans l ' e n semb l e q 1 ulo-
mé tr i ,  . .no enne e s t  re l a t i vemen .in ,  -,vec 
p l us ,,:t! SÔ de pa s s é  à 200 me ( ?  ni-
c1·ons) . Une � e l l e finesse peu t  , 1 s  1te 
an,G l iorer  notableme n t  la libé rc- on ...:s 
c�.>11 s t .i.  tuants a i s  les pa r t i c ul� tr , f ines 
peuv,!nt ê t re gênantes  à la f l o l .: , t i t • p a r  
un e f fe t  de suspe n sion , e f fe t  pa1 �i cu 1 i è re 
me t connu dans les  séparation s g ra vi 111é t ri
ques par ligueurs denses  a r t i fic i e l le s. 

Dès lor s , l e s  e xpé r i e nces de f lot t a tion on t 
é té appl iquées sur  l e  minerai tout venant  
( sans nouveau b royage ) , ou après  un b royage 
i n tégra l , ou après un t amisage s uivi d ' un 
b royage s ur l a  pa r tie r e fusée a u  tami sage , 
ou encore après tami sage s u i v i  de flo t ta tion 
sur les di f f é rentes  f r ac t ions g r a n ulomé t r i 
ques . 

3 . FLOTTATIONS D I RECTES 

Les expe r i ences de flot ta t i on d i r e c te , c ' es t  
-à-dire sans tra i teme n t  préalable  a u t r e  
qu ' une éven tuelle pr �parat ion g r a n ulomé tri
gue , ont été or ientées en fais a n t  v a r ie r  de 
nombreuses cond i t i ons  tel l e s  que g ra n u lomé 
trie , ac idité , type de cond i t i onneme n t , machi
nes mécaniques ou pne uma t ique s de p l us i e u r s  
modèles , réac t i f s  col l ecteurs , mous s a n t s , ac
tivan ts , déprimants , ad j uvan t s . En ou t re , dans  
le choi x des  réactifs , de s  séque n ce s , d e s  re
cyclages et des rhéog ramme s , nous a von s te
nu compte de la  présence  des  dif f é r e n te s  
espèces miné ralog iques coba l ti f è re s . 

Les réac tifs expé rimentés  ont notamme n t  é té 
des types suivan t s : Cata f lot , Norama c , O rzan , 
Quebracho , Ae rodepressan t , Aerop romot e r , Ae ro
mine , Méthyl i sobu tylcarbinol , a cide o l é i q ue , 
acide a scorbique , sulfures e t  b i s u l f u r e s  a l 
calins , Arkomon , amy lxan tha tes , é t hylxan thates  
éthy l th ioc arbama te d ' i sopropy le , a cide s u l
fur ique , ca rbonate sod ique , s i l ic a te d e  soude 
huile de pin , terpi néol , c résol , a l cool s  a l i
phat iques , sulfoe s te r s , alkyld i thiophospha tes 
acides gras , pe t rona te s , s u l fona te s , R e ag e n t s  
d e  Cyanamid , Me rck ou Dow Chemi c a l s , F l uk a  ou 
Fabricants d ive r s . D ' a u t re s  r é ac ti fs  s pé c i aux 
on t été ut ilisés  en rela tion avec  des e xpé
riences de flottat ion que nous avon s f a i tes 
dans nos laboratoi r e s  e t  sur.  le s i t e i ndus
t r i e l  du  g i semen t .  
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Les e s s a i s  de flo t t a tion n'ont ce rtes pa s 
épuisé toutes le s possibili tés dans cette 
voie ( e t  de nouvelle s orienta tions sont 
d ' a ille u r s  en co u r s )  . Elle s ont néanmo ins 
mi s en évidence , d'une part les di fficultés 
d'obtention de résulta ts si gni ficatifs par 
une méthode de concen tration basée unique
ment sur  la flo t ta t i on , e t  d'a utre part la 
néce s s i t é  d'expér imen ter d'a utres mé thodes. 

4 . FLOTTAT I ONS APRES TRAITEMENTS PREALABLES 

En vue de mod i fie r  la composition ch imique 
et la réac t i v i té des es pèces minérales sou 
mises à la fJ o t ta t i on , nous avons fait subir 
au  minera i p � us ieurs  trai tements préalables 
te l s  qu-è! s u J  • 1ra tion , g rillages ou ségréga
tions <, .ve r� 

Les ré 
ments  
sont r 
sions 
s u j e t  
ne ra i f,  

lta 
de 
de 

rée 
li! 

u g 

expérimentaux de ces tra i te
lottations subséquentes ne 

: Lure à mod i fier le s conclu -
e s  flottati ons directes au 

1lorisa ti on en cobalt des mi
•ment des haldes. 

Les ré . . lta me t tent en évidence la ciné
tique · 1res.,.  . ..ise des ph énomènes de flotta
ti on àc ces  . , i nera i s  e t  les influences des 
va r i a t ) ons da pH en fonction des modali tés 
des ségréga t i ons préalables. 

D , ALKYLHYDROXAMATES 

l. I NTERET DE L'ETUDE DES REACTI FS 

HYDROXAMATES 

Dans le cas de minerais  divers d ' autres gi
sement s , de s  résultats  intéressants ont été 
obtenus en f lo t t a tion au moyen de réac t i fs 
collecteurs avec action complexante , tels 
q ue par  exemple les alkylhydroxama tes . En 
part iculier , le s sels d'ac ides hydroxamiques 
pourraient avoir une influence activante 
sur  l'ac t ion de l ' amylxanthate dans son rô
le de colle c teur.Des résultats expé rimen
taux sont notamment rela t i f s  à des minerais 
cupro-cobalt i fères oxydés , à  des minerais 
ferr i fères et à des minerais de cuivre sili
catés  à base de chrysocolle . 

Les cond i t i on s  opéra toires - on t  été diverses : 
lauro-hydroxamates  sans sulfurat ion ou avec 
sulfurat i on aux xanthates , pH variables , mé
lang e s  d ' a c ides hydroxamiques ou mélanges 
de leurs  sels alcalins , mélanges de chlorures 
de laurylamine , avec ou  sans silicate sodi
que e t  a ve c  s ulhyd rate sodique . 

Les a ppli c a t ions des réact i fs alkylhydroxa
ma tes ont no tamment été faites sur des mi -
nera i s  naturels. En outre , l ' apti tude à la 
flo t t a t i on de minéraux cupro-cobalt i fères 
semble liée à la présence et à la quantité 
de c u i vre . Au su rplus , le laurohydroxama te de 
po t a s s i um a u r a i t  plus d ' a f finité pour le 
cui vre que pour le coba l t  e t  les teneurs 
des m i ne r a i s  naturels é tudiés ont des va -
leurs en cobalt nettement plus élevées q ue 
dans le cas  de no tre gi sement de haldes 
( 4 5  à 5 1 ) . 

P a r  a i lleurs , l ' e f ficac i té de ces réac tifs  
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serait limitée à cer tains types de g i se -
ments e t .d ' a utres minerais  na turels c up ro
cobalt i fères se prêtent plus di f fi c i lement 
à ce genre de procédé.Par surc ro ! t , l ' inté
rêt des alkylhydroxama tes serait  surtout 
mani feste pour la flot tat ion des oxydes hy
dratés de cobalt du groupe de l ' hétérogèni
te , en présence de cu ivre , e t  sera i t  a lé a to i 
re pour d ' autres minéraux cobalti fères e t ,  
à fortiori , pour des miné raux ayant subi  des  
altérations minéralog iques ou  chimique s. 

S ur la base de résulta t s  q ue nous a vons ob
tenus anté rieurement avec des réa c t i f s  de c e  
type , nous avons estimé u t i le d ' orienter  une 
partie des expériences de flo t t a t ion dans 
l ' utilisation des réac t i f s alkylhydroxama
tes ( 50 ,  5 1 ) . 

2 . FABRICATION DES REACTIFS 

Comme les réactifs  alkylhydroxa ma t e s  suscep 
tibles de servi r e n  flottat ion de mine ra i s  
ne sont pratiquement pas disponible s  c h e z  
les Fabricants o u  les Commerçants d e  p r o  -
duits chimiques , et comme une telle f a b r i
cation , du mo ins ac tuellement , ne s e  présen
te guère de manière favo rable comme opé r a
tion industrielle ou  commerciale , nous a vons 
fabriqué dans notre labora toire les réac t i f s  
que nous dest inions a u x  expériences d e  flot 
tat ion. Ces réac t i f s  ont not ammen t  é t é  pré
parés à parti r d ' e s ters méthyliques d ' a c i
des gras et de chlorhydrate d ' hydroxylami
ne en obtenant d ' abord d u  lau r a te de mé thy 
le à partir  d ' acide la ur ique et  de mé thanol 
par un cycle d ' extraction liquide-liquide , 
e t  ensuite de laurohydroxama te de  pot a s s i um 
par plus ieurs opé rat ions thermique s . 
Au cours de ces expériences de  f ab r i c a t i on , 
nous avons constaté des d i f fé rences dans 
les produi t s  obtenus pour des va r i a t ion s  
mineures dans les conditions opéra t o i re s , 
et celles-ci  ont fai t  l ' ob j e t  de plu s i e u r s  
va riantes . Un processus  a été  également ap
pliqué à partir de l' acide palmi t ique et  de 
l ' acide palmithydroxamiq ue . 

3 . ÉXPERIENCES DE FLOTTAT ION 

L ' étude expé rimentale a porté s u r  des é c h a n  
tillons à diverses granulomé tries  e t  d i f fé
rents p en utili sant d ' une p a r t  les réac
t i fs hytlroxama tes fabriqués au  laboratoire  
e t  d ' autre part  d ' autres ré ac t i f s  cla s s i
ques de flottation tels que sulhydrate so
dique , s ilicate de  soude , ami don , or z an et  ca
taflot . 

L ' évolution du p
H au cours de la flo t t a t ion 

est no tamment illus trée par  les f i g ures 
16 à 18 . 

Les résult ats expérimentaux de la flo t t a  -
tion par les réac t i f s  hyd roxama tes ont  per
mis  de  me t tre en  évidence l ' influence p a r
fois béné fique de ces ré ac ti f s , leur  ca rac
tère adj uvant sur la flo t tabili té de  plu -
sieurs espèces miné ralogiques cobalt i fères . 
En outre , le compor tement du mine r a i à la 
flottation varie selon les cla s s e s  g r anulo
mé tr iques.Cette cons tatat ion e s t  interpré
tée d ' une part avec l ' influence géné ra le 
des ultra fines e t  d ' autre part avec les ré
sulta ts ob tenus dans le trai tement du mine 
rai prima i re , la granulomé trie  é t an t  ne t te-
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t- 8 . F lo ttation n ° 1.I.  

v h l.0 

0H35 

H2SO, 

H 2S04 

NaHS 1.00 g/T 

H2 SO, 

Méthyl le ra e 
02C03 500 gr: 

t-.a 2C0 3  250 g/ T 

Méthyl laurate 
EXP 2961 100g / T  
Na2C03 350 g /T  
Na2 C03 500 g / T  
Cond KAX 

NoHS 1.00 g / T  

r-12 

O H 1 5  

0H i0  

0H0S 

OH pH 0 2 3 5 6 7 8 9 10 11 12 13 1 1.  

Fi g .  1 6  : Flo t t a t i on aux  a l k y l h ydroxama t e s  
�vo l u c i on d u  pH a u  cours d ' une expéri en ce 

ment plus f i ne dans les haldes . Celles -c i  
d ' a illeurs sont dé jà  en pa rtie des résidus 
de flot tations antérieures . 

Au surplus , comme nous l ' avons constaté dans 
des recherches sur d ' autres gi sements de mi 
nerais , le phénomène peut être compliqué 
par l' agglut ination de pa rticules cobalti
fères ou leur enrobage pa r des particules 
d ' argile talqueuse. 

Le phénomène de l' in fluence de la granulo
métrie se mani fes te cependant de maniere 
di fférente pour la flottat ion du cobalt et 
pour celle du nickel. 

L ' étude a encore montré des va riations de 
performances selon la techn ique de fabr ica
tion des réacti fs et a mani festé des d i f f é
rences de sélectivité et de c i né t i que de 
flot tation .  

En ce qui concerne les possibi li tés de valo 
ri sa tion économique du minerai des haldes , 
cette étude expé rimen tale con fi rme la proba 
bilité très limi tée d ' une valori sat ion uni
quement par flottat ion et  permet de conclu
re d l ' utili té d ' une recherche de t ra i te -
ment en phase liquide, notamment par hyd ro
minfra lurgie. 

M 1 ù  no L. !, 

1 H  3 

1H 2 5  

1 H  20  
1H  1 5  

1 H 1 0  

1 H 0 8  
p H  

7 8 

Fi g .  1 7  : E vol u t i on d u  p a ve c  r éa c t i f s h y 
d r o x a ma t e  e t  m é t h y l p a l m1 t a t e  

V . HYDROM I NERALURG I E  

A . I NTERET D ' UNE MÉTHODE DE CONCENTRAT I ON 

PAR HYDROM I NÉRALURG I E  

Une é tude de valor i s a t ion des ha ldes de Bou 
Azzer par voie humide apparai t  c er tes i n t é
ressante pou r plus ieurs  mot i f s .  

Les examens mi n é ra log raph i ques , d i f f rac tomé
t r iques , chimiques et radiog raph iques on t 
mis  en évi dence une d i s s ém i na t ion app r é c i a
ble et une l ibérat ion i ncomp l è te des m i n é 
raux et des compos és cobalti f è res . Cette 
con s tatation expé rimen tale permet appa rem
men t d ' augurer des per formances en pha ses 
liqu ides (ou en phases gazeuses ) p l u t ô t  
qu ' en phases sol i des . 

Ces examens on t égalemen t mon t ré une corn -
plexité miné ralog ique et ch imique se tradui-
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M N  1 0 8  F lot tat ion n °L.8 

1 H l 0  

1 H 30 

1 H 20 

1 H 1 0  

1 H 

O H 50 

O H lO 

0 H 30 

O H 20 

0 H 1 0  

O H  

MiBC 32 9/T 
Méthyl palmitate 200 9/T 
H2 S 04 Amidon 509/T 

MiBC 32 9 / T  
Méthyl palmitate 200 g/T 
EXP 2961 1CJO 9/  T 

M i BC 32 g / T  
Amidon 5 0  g/T 
Méthyl palmitate 200 g/T 
H2S 04 

MiBC 3 2  g/T 
Méthyl lourole 200 g / T  
EXP 2961 500 g / T  
H2S04 
MiBC 3 2 g / T  
Méthyl louroule 2 00  g / T  
Amidon 5 0  g/T 

MiBC 32 g / T  
Méthyl lourole 200 g / T  
No2 Si03 3 50 g / T  
No 2 C0 3 5009/T 

KAX 1 2 g / T  

E X P  2961 500 g/T 

NoHS 500 g / T  

pH 
0 1 2 3 l 5 6 7 8 9 10 1 1  12 13  1l 

Fi g .  1 8  : va r i a t i on d u  p a u  co u r s  de l a  
fl o t t a t i o n d e  fi n i s sa ge � e  mé l a n g e  de con 
cen t r é s , a vec r é a c t i fs a l k y l h ydroxama c e s  

sant par des p rop r i é tés très d i f féren tes 
entre les miné raux e t  les composés molécu
la i res , avec des part ies miné ralogiques hy
dra tées ou altérées . I l en résulte l ' inté
r ê t  de modi f i e r  ces composés chimiques et 
pa r conséquen t de mettre à profit  les pro
prié tés d u  cobalt à l ' éta t élémen tai re ou 
à l ' é t a t  ion i q ue . 

En outr e , comme il  ne s ' ag i t  pas d ' un mine
rai naturel, mais d ' un ensemble de résidus 
trai tés antérieurement , surtout par gravi
mé trie  e t  par flottation , une méthode basée 
sur un p r i n c i pe d i f férent pourrait avoir 
une p robabili té plus g rande de concentrer 
le cobalt que des mé thodes ayant dans le 
passé enlevé une grande partie du cobalt 
accessible à le urs possi bili tés de concen
tration . 

Au  sur plus , si la valo r isation du cobalt des 
haldes ne pouva i t  pas ê t re réalisée unique
ment par flo t ta t i on , l ' hydrominéralurgie 
pou r r a i t  j ou e r  un rôle complémentaire de 
f i n i ssage . 

P a r  surcro î t , e t cela peut être  importan t , la 
valorisat ion d u  cobalt par hydromi néralur
g i e  pour ra i t  fourn i r  un produit plus facile 
à t r a i te r  au  cours d es opé rations ultérieu
res de mé t a llurgie  extractive e t  plus p ro
che du but  f inal dans la séquence des éta
pes allan t  du g iseme n t  j usqu ' à  l ' obtention 
du métal.Le prod u i t  d ' une concen tration 
par hydrominé ralurgie  à Bou Azzer pourrai t  
donc avo i r  u n e  vale u r  marchande plus élevée. 

3-4/1985 

B , I NVEST I GAT I ON S  GÉNÉRALES 

l . ORIENTATION DES PREM I ERES RECHERCHES 

Dans le cas du gisement de Bou Azzer , la va
lorisation par hydrominéralurgie  peut poser  
des p roblèmes d ' invest issements e n  installa 
tians e t  d ' alimentation en eau , avec récupé
ration des solutions aque uses.Il  i mpor t e  
donc que les per formances soient  suf f isan
tes dans la concentration d u  mine r a i .  

En outre , le choix d ' une  méthode peut être  
influencé par  la nature , acide ou  bas i q ue d e  
la gangue . Dans le cas d e s  échantillons é tu 
diés , cette gangue e s t  par t ielleme n t  siliceu  
se  e t  par tiellement alcali ne. 

Dès lors , une première é tape des t ravaux p a r  
hydrominéralurgie a compor té des é tudes d e  
lixiviation simple , au moyen d e  plus i eurs 
solvants . En analogie avec plusi e u rs d e  n os 
recherches antérieures sur des minerais d '  
uranium possédant une gangue semblable , no us 
avons commencé par des expé r i ences d e  l i x i 
via tion alcaline , pu is d e  li xivia t ion sulfu
rique . 

2 . LIXIVIATION ALCALINE 

Des expé ri ences de lixiviation ont é tè e n 
treprises di rectement s u r  les échant i llons 
des haldes en employant des solvan ts aqueux 
à base de ca rbonate sod ique ou de carbonate 
ammonique , éventuellemen t  ave c  add i t ions de 
sulfate sodique et sulfate d ' hyd roxylamine. 
D ' autres expériences ont é té réalisées e n  
solutions ammoni acales , a  la pression a tmos
phérique ou sous une pression supé r i eu re 
en appare il autoclave de labo rato i re .  

Au cours de ces investigations , plus i e u rs 
facteurs ont été étudiés tels que la d i lu 
tion , la pression , la durée e t  la température. 
Les p�oportions de cobalt dissous va r i e n t  
notablement selon les condi t ions e xpé r i me n 
tales , surtout e n  fonction d e  la nature d u  
solvant e t  d e  la température . P a r  a i lle u rs , 
la ci nétique de dissolu t ion du cobalt est 
relativement rapide dès le début de la li
xiviation. 

] . LIXIVIATIONS SULFURIQUES DI RECTES 

a.Lixiviations di rectes d ' orientation 

Une premi ère série d ' expé riences a é té réa
lisée avec des solvants aqueux sulfur iques  
simples , sans autres addi tions , sur  des  échan 
tillons " tout venant" , en faisant var i e r  no
tamment la tempéra ture , l ' acidité , la d u rée , 
la d ilution de la pulpe . 

Ces premi ères expé ri ences ont imméd i a teme n t  
mis e n  évidence l ' i mportance de la tempé r a 
ture de li xiviation . A  6 5 ° C , une li xivi a t i on 
simple me t en solut ion plus de 8 5i d u  co  -
balt et du nickel.A des tempé ratures moi ns 
élevées , toujours dans les cond i t i ons les 
plus simples , la propor tion de ces métaux 
mis en solu tion diminue sensibleme nt. Aux 
températures plus élevées , supé rieures 
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, le ren ��cnt  e l i xiviation r s te su 
�rieur à s - ,, , ,1a i s  la va r i .:l t ion n ' e s t  pas 

� n t ne sel n la tempé rature et s�lon 1 s 
autr�s fa t e  rs opJracoires . 

L ' a i it� J ue égalemen t un r le appréc ia
bl� e t  la di ssol ut ion d'une pr por t ion im
. rcante u c balt et du ni kel exige une 
teneur suffis an te en a id su l f  1rique. 

La dilut ion de la pulpe (ex. ér ienc s :  es 
d i l ution s e 5 , 1oi , 1 s et 2oi de a t i è res 
solide s )  au m nte sensi blemen t le rendern nt  
èe l i x ivia t ion. 

b.Cinét ique de d i ssol ution 

?l sieurs expériences ana le ues , faites pen
dant des durées dif féren tes d ' une par t  ou 
faites avec pré lèvement s  pé riodiques e t  a
nal:ses d'autre par t , mont renc que la i n� ti 
que de l ixivia tion es t rela t ivement ra ide. 
En pa r t i cul ier , la plus grande pa rtie de la 
f ract ion soluble du cobal t , du fer et du n�
ckel, dans l es cond ition s opératoires expé ri 
mentées , es t  mi se en solut ion oendant la pre 
mière �eure de lixiviat ion.La· f i gure 1 9  il
lus t re , â  titre d ' exemple , ce t ype de cinéti
qu e de l i xiviation. 

¾ Extrait 
100 

N ickel 

80 Cobalt 

60 

Fer 

20 

Durée en heures 

0 2 3 5 6 7 

F i g  1 9  Exemp l e  de c i n é t i q u e  de l i xi vi a -
t i on s u l f u r i q u e  

c.Divers i té moléculaire 

Dans la plupart des expé riences de l i xivia
tion de cette série sul fur ique , l e rende -
ment de di ssol ut ion du nickel est légère -
ment supérieur â ce lui  du coba l t .  

En outre , plusieurs expé ri ences , faites dans 
des cond it ions di f férentes , notamment du 
point de vue de l ' acidi té et de la tempéra
ture , ont fourni des rendements de d i ssolu
tion du même ordre de grandeur , voi s i ns de 
ao�.Cet te constatat ion est vrai semb lable -

m •n t  l J  con sJqucnce de l a  dive r s i t é  des mi
né ·,1u. · •t  d s compos és coba l t i fè res dont 
· c• i: t ,1 u1s s nt sen s iblemen t  p l u s  ré s i s tants  

J la  1 : � i v J a t ion s u l f uriq ue . 

d. J 1. f l l c11 ·c appa remmen t c r u c i a l e  de la tem
' \ � l  =' 

MJ te sêr i d'expé ri ences de l i xi via-
urique d i r ecte mon tre q ue cette  mé 

> rome t teuse du poin t  de vue tech-
' i � onomigue , et mé r i t e  une é tude 

1 l lée. Dans cette mé t hode , la tempé
• .10le jouer un rôle i mpor t a n t  et ce 

· :r 'St particu l i è remen t c r u c i a l  ans 
l ' e •  non· 2 i ndus t r i e l l e . 

L ès ' cr s , · 1 para i t  logique d'e. ·p é ri m, n te r , 
l:u moi "' p . • t:i el l emen t , le rôle  c1 ' évc ·1tuel s 
redc l i  · s � ! j uvan t s et des type� <le · _ x ivia
� i 1 · ut��s que s u l f u r iques. 

� - �I XIV IA�IQ 'S SULFURIQUES AVE1 FS  

P l usieurs réac t i f s  adj uvants  0 1.  Jt<  ,J tu -
d iés au cours  de la l ixiviat ior. l f  igue , 
et nota��en c l 'acide s u l fureux , pe hyd rol 
et le bioxyde de manganè s e , en vue d met tre 
en évidence des i n f l uences d i verses d e  na
ture oxydante ou r éduc t r ice . L ' i n f l uence de 
ces réac c i f s  a é t é  examinée â p l u s i eurs  tem 
pêrat u res. 

a . Acide sulfureux 

L ' add i t ion d'acide sul fureux H 2 so permet 
d ' augmenter le  rendement de d i s sofut ion du 
nickel , mais n ' amé l iore pas , et p a r foi s d imi
nue , les per formances de l i xiviat ion du co
ba l t.A ce poin t  de vue , les r é s u l t a t s  son t 
analogues à des résultats  a n t é r ieur s  q ue 
nous avons obtenus au cou r s  de nos é t udes 
sur la miné ralurgie du cuivre , du n ickel  et 
du coba l t  dans  les nodules polymé ta l l i fères 
océanigues , dont la struc ture et l a  g en è s e  
sont cependa n t  toutes d i f férentes d e  c e l les 
des ha ldes de Bou Az zer . 

b . Perhydrol 

L'addit ion de perhydrol H 2o2 a perm i s  d ' aug 
menter le rendement de lixivi a t ion du co
ba l t  et du nickel.L'amé l iora t i on res t e  n é
anmoi ns  faib le. 

Au surpl us , cette influence se man i feste  
pour une pet ite quantité  de  réac t i f , ma i s  ne 
progresse guère quand la quantité  de perhy
d rol est augmentée. 

c.D ioxyde de mangan èse 

L ' add i tion de bioxyde de mangan è s e  Mn02 joue un rôle nettement adj uvan t , da n s  l e  c a s  
d u  rendement d e  l i xiviat ion d u  n i ckel et , 
plus for tement , dans l'augment a t ion d u  rende 
ment de li xiviat ion du cobal t.L ' ef fet  maxi 
ma l se ma n i feste pour une quan t i t é  op t i ma
le , n i  trop faible , ni t rop é l evée du bioxyde 
de manganèse . 
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d. Appare i l lage de con trôle e t  de régulat ion 
du P1-1

. 

Les premi ères expé r iences de li xivia tion 
su l furique o n t  particulièrement mis en évi 
dence l ' impo rtance de l ' évol ution du P1-1 et 
l ' int érê t d ' opé rer  à un  p8 rigoureusement 
consta n t  en vue de d é terminer les condi 
tl ons d ' ac id i t é opt i ma le. A cet ef fet , un ap
pa rei l lage u t i l isé en notre laboratoire est 
illustré par l a  f i g ure 20. 

Tt-t•rmomèlre 
C c  • •oct ,� --=

· cd1'1(" 

Cuvl' dC' 
hx1v101,on 

01spos1 ,r 
chouffonl t't 
r égulateur de 

l <:' mpéroturc 

,J'oc•d• 

t,91•0• 
�écor· :1,.w 

1 
1 

1 

1 

1 

1 

Enregistreur 
graphique 

( X ·  1 )  

- - - - 77  Etage 
de 

pu1ssorce 

'-------' 1 
1 

lc ons,gne l 
j 

- -
_POTENT IOST

:_ 
�I 

F i g .  20  : R é g u l a t i on de l i x i vi a t i on à p H 
c o n s t a n t . A pp a r e i l l a ge d u  l a bora t o i re 

5. L I X I V IATION AQUEUSE AU MOYEN D ' AUTRES 

REACT I FS 

Des expé r i e n ces de lixiviation ch lorhydri 
que ont  é t é  f a i tes dans diverses condit ions 
de granulomé tr i e  du minerai , de température , 
de durée , d ' acidité  e t  de dil ut�on . Les ren
deme n ts de disso l u t ion du cobal t  ont va rié 
de 50% à 8 2 % . 

La propo r t ion du n i cke l dissous dans les mê 
mes cond i t ions opéra toi res est généra lement 
un peu supérieure à celle  du coba l t , tandis 
que la p ropo rt ion du fer dissous est de 
loin  p l us faible . En outre , la lixiviation 
chlorhyd r i q ue me t e n  so l uti on plus de la 
mo i t ié  pondérale  de l ' échan ti l lon du mine
rai avec des conséquences du point de vue 
de la consomma tion totale d ' acide , du manque 
de sé lec t i v i té , de la po llution des produi ts 
obtenus e t  de l a  récupération du coba lt. 

Comme par sur c ro î t  la  lix ivia tion chlorhy
drique à l ' éche l l e industrielle est généra
leme n t  p l us oné reuse e t  pose des probl èmes 
de dégageme n t  g a zeux e t  de corrosion élec
trochimique , l a sui t e  de la recherche a don
né à la  l ix i v i a t ion sul f u rique la pré féren
ce pragma t ique su r la l ixivia tion ch lorhy -
drique . 
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D ' autres investigations de li xiviation ont  
été entreprises en mi l ieux oxa liq�es , en so l 
vants organiques , en mé langes sul fo-chlorhy
driques , en mi li eux alcal ins avec réac t i fs 
réducteurs et en cyanures alca l i n s , cette 
dern ière méthode ayant été étudi ée e n  vue 
de la va lorisation con j ug uée du coba l t  e t  
de l ' or .  

6. L IXIV IATION AQUEUSE APRES TRAI TEMENTS 

THERMIQUES PREALABLES 

Plusieurs de nos recherches antérieures sur 
des minerais très divers ont mis en éviden
ce l ' influence f réquente d ' un trai teme n t  
thermique préalable sur les per formances 
d ' une lixivia tion . De tels t ra i tements on t 
été appl iqués à nos mi nerais de ha l de s , no
tamment par gril lage oxydan t , pa r  calcina -
tion e t  par chloruration . 

Ainsi , des opéra tions de gri l lage oxyda n t  
ont été réa lisées dans des cond i t ions d i ve r  
ses en fours électriques d u  type C a rbo l i te 
ou du type tubulaire , ou en appare i l lages 
du type mou fle en matière réfractai re , mon
tés en  notre laboratoi re , à  des  températu res 
de 600 °C à 800 ° C , avec rablage mécanique . 
Dans d ' autres expériences , la ma tière sub i t  
une calcination a u  four électrique , à  des 
tempéra tures de 800 °C à 1000 ° c .  

Les résultats de lixiviation sul furique , a 
près trai tements thermiques , on t  été  très 
va riables se lon la tempé rature de g r i l lage , 
la tempé rature de l ixiviation , l a concen t ra 
tian en  acide . Après calcination , l e rende -
men t  de l ixivia tion est sensibl eme n t  d i mi 
nué. 

Des li xiviations aqueuses ont été aussi ré
alisées dans des so lvants formés par  des mé 
langes de carbonate arnmonique , de su l f i te so 
dique , d ' ammoniaque et de su l fa te d ' hydroxy l 
amine. Les rendements de dissolut ion d u  co 
ba lt  ont été ne ttement i n férieurs à ceux 
obtenu$ en l ' absence de t rai teme n t  thermi 
que , mais d ' autant mo ins i n férieurs que la  
température du tra i tement  thermique préala
ble  est plus é levée . 

D ' aut res trai tements the rmiques ont é t é  e x 
pér imentés e n  présence d ' un réducteu r , com
me le charbon de bois , e t la l i x iviat ion 
dans les mêmes so lutions alcalines a a ug me n  
t é  nettement le rendement  d e  d i sso l u tion d u  
coba l t .  

D ' autres expériences d e  gri l lage e t  d e  c h lo 
rurationont particulièreme n t  mis en éviden
ce la cinétique de chauffage et  de re f roi 
dissement , cinétique pouvan t  avo i r  des con
séquences sur les performances de la l i x i 
viation ultérieure . Ce facteur d e  c i n é t ique 
peut être très importan t , cornme nous l ' avons 
d ' a i lleurs constaté au cours d ' aut res re  -
cherches , notamment dans l ' étude d ' un proc é 
d é  nouveau de traitement des mi nerais de 
thorium. 

Dans le cas de la li xiviation su lfur ique à 
la  tempé rature ambian te , un trai tement pré
alable par chloruration so lide pourr a i t  aug 
menter le rendement de l i xiviation en co -
ba lt . L ' addi tion d ' un réactif ad j uvan t  com
me le chlorate sodique a été bénéf ique . 

Par ailleurs , la lixiviation dans l ' acétone 



a m  nt r - l' intér0t e la forma ti  n c ·ho
rurc de balt a ours 'un tra i t •mcn 
thermiqut::. 

En vue de €termine r d'une oa rt l' • f f i  hn - , 
ce d ' une chl ruration et • �utre part l' i n 
fluence éventuelle de la t ransforma t ion 0 
ca rbona tes de cobalt , des exp r iences onl 
été fai tes en plusi eurs ét apes , traitemenL 
thermique préalable , t ra i temen t thermiqu J 
une tempé rature suscept ible d décompos"'r 
des ca rbonates , re froidissement ,  hau f fage · 
températures modé rées , chlorurat ion gaz eus , 
lixiviat ion du produ i t  cloruré en solut ion 
aqueuse et en milieu acé tonique. 

Les résultats des investigat ions mont rent 
effect ivement qu'un tel rhéogramrne eut in
hiber l' in fluence des carbonates au cours 
de la li xiviat ion. En outre , une premi ère ét  
pe de  calci nat ion peut donner aux  composJs 
cobalt i fères une moi ndre apti tude physi u_ 
à la chloruration et peut mod i f ier la c i�� 
tique de l'extract ion ultérieure du coba ' . 

ETUDE DE QUELQUES FACTEURS EN L I X I  ! AT I ON 

SULFUR I QUE 

1 .  REGULAT IO RIGOUREUSE DE LA L I XIVI  .. TIO  

L ' étude expé r imentale a montré l'importan
ce cruciale , du poi nt de vue des résultats , 
en valeur et en reproduc t ibili té , d'une régu 
lation ri goureuse des condi t ions opé ratoi
res au cours de la li xi viation , notamrnent en 
ce qui concerne la tempé rature et la cons
tance de l' acid ité.En particuli er , la régula 
tien de l'acid i té , d ' une part exerce une in
fluence bénéfique en augmentant le rende -
ment de lixiviation du  cobalt , e t  d'autre 
part pe rmet de réduire la consomma tion en 
ac ide à sa valeur minimale . Cette observa -
tion a été faite aussi bien pour la lixivia 
tien directe de la mati ère que pour la ma� 
t i ère calcinée (et  de même en milieu chlor
hydri que) . Le même effet est constaté pour 
la dissolution du fer et du nickel. 

2 . CALCINATION PREALABLE 

Les investigations expérimentales on t con
fi rmé le rôle géné ralement défavorable , dans 
le cas présent , d ' un trai tement thermique de 
calcination , préalablement à la li xiviation 
sulfurique (et chlorhyd rique ) . Les résulta ts 
confi rment une diminut ion t rès sensible de 
la dissolution du cobal t , du fe r et  du ni -
ckel, après un tel trai tement thermique , 
que lle que soi t la cinétique , lente ou rapi� 
de du re froid issement après calcination. 

3 . ACIDITE 

L ' augmentation du rendement de d issolut ion 
du cobalt , du fer et du nickel est en ra ison 
inverse de l' augmentation du pH de lixivia
tion. Cette constatation est fai te à diver
ses tempé ratures et pa rticuli èrement à la 
tempéra ture ambiante ordinai re.Un phénomè
ne analogue est constaté en milieux chlor
h'ldriques pour lesquels cependan t  l ' influ
ence du p1 1  est plus sensible . 

1 :? f, 

•l . , DD i 'l ! ' D ' OXYDANT 

1 '.1:c . · ._ · >1 ,i't n oxydant comme le chlorate  
:-: , i.q;:, , ' ë1C lO � , au cou rs d e  la l i x i v ia t ion , 

, '-' 1
1 ,1qmclnter ne t te men t le rendement 

t d'ob te n i r , à  une t mpér a t u  
, .  _c-1.  e 6O ° C ,  une d isso l u t i on d u  co-

, ueme n t  complè te. C e t te  a ugmen ta
• n 'ement v a r i e  tou te fois se lon les 

� 'chan t i llons é t u d i és. 

e la tempér a ture  e s t  normale -
: o · L unte , mais la compa rn J son 1 es ré-

- ·  ob , nus montre la possi ili d'aug 
· · blement la d issolu ! 'Jn , n i
cobalt à des t e mpér, re ·  , nfé-

1O0C e t  surtout à la  mp, , ture 
· c . dinai re . 

6. , l " TiO, DE LA PULPE 

L,1 ,:;o:-:-. .,;,- ra ison de résultats de xiv ' 1 t ion 
ulfuri que sur des pulpes à d i vL �ses �oncen 

trat_ons en ma t i è res solides e s t  plu � 3 t  à 
l'avan t age d'une pulpe à 5 %  en ce q u i  con
c rne le rendeme n t  de l ix i v ia t ion du nickel 
et du cobalt. Pour le fer , la d i lu t i on de la  
pulpe semble jouer u n  rôle  nég l ig eable . 

7 . DUREE 

Dans prat iquement  tous les cas é tu d i és , l a 
d issolution du cobalt est re l a t i veme n t  ra
pide e t  une a ugmentat ion de l a  durée n'amé
liore que légèrement le rendement de d isso
lution .  

8.NATURE DE L ' AC I DE 

De nouvelles seri es d ' expé r iences , f a i tes à 
plusieurs acidi tés en mi l ie u  s u l f u r i q ue e t  
e n  milieu chlorhydrique , montr e n t  q u e  les 
d issolutions du  cobalt e t  du  n ickel son t 
plus élevées en milieu chlorhyd r ique , pour 
des p inféri eurs à l ' un i té , ma is plus éle
vées �n milieu sulfurique pour des p

H 
supé

rieurs . Dans le cas du  fer , la d i ssoluë i on 
est plus élevée en  m i l i e u  su l f ur i q ue. 

P a r  a illeurs , la li xiviat ion chlorhy d r ique 
me t plus d'impure tés en solut ion et  la sé
lec tivi té est moi ndre . G lobalement , comp t e  
tenu des d i f férents facteurs , p ropres à l a  
li xiviation ( e t  outre d ' a u tres avantages 
rela t i fs à la corrosion et à l'économ i e )  , la 
supérior i t é est l ' apanage de la li x i v i a t i on 
sulfurique . 

9 . CONSOMMAT ION D ' ACIDE SULFURIQUE 

La consomma tion d ' a c i de sulf ur ique à la l i 
xiviat ion dépend assurément de plus i eurs 
pa ramè t res , e t notammen t  de la d ilut ion de 
la pulpe , de la tempé ra ture de trava i l , de la 
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t neur  en  Cao l i bre c l  de l 'existence éven
tue l l e  d'un t r a i teme n L  thermique préalable 
pouva n t  p rovoque r une ca l c i na t ion . 

Au cours du  temps d e  l l x i via tion , la consom
ma tion d'acide  a ugme n Le généra lement mo ins 
vile gue l a  quan t i t& de coba l t  dissous et  
i l  est  i n té ressa n t  à ce t éga rd de choisir 
des durées optima les. En outre , l a consomma
tion d'ac ide est d i m i nuée par l'adopt ion d '  
un procédé à c o n t re-courant du so lvant par 
rappor t  au minerai  & tud i é. 

La consomma t io n  a é té é t ud iée par référen
ce à la q ua n t i té de minerai  l i xivié , à  la 
quant i té de coba l t  d i ssous e t  à la quan t i té 
dt coba l t  con tenu  dans le conce ntré mar-
chand f i n a l. Au su rp l us , cet te consommation 
a é té év� l ué e  � e lo n  ] es pa r t iculari tés du 
marc hé ct,,  ceL ide i ndust r i e l  et en tenant 
comp te d · l ' i • . ta l la t ion éventue l le dans la 
m,Jme ré, .m < · e  u n i té de g r i l lage de mi-
nerais , J. fu du  même Consortium de Soci-
é tés , av · p r  tion d ' acide su l fur ique . 

Par a i J  1rs tude expér imentale mon tre 
notammc q u  -1 p ropor tion pondé rale d e  la 
ma t i è r  · i.ss, w l o rs de la lixiviation , d i
mi nue 1 qu � tempé ra ture diminue , et 
c e l a  sa al a ti on du  rendement de disso
l u tio n  c o �  , t. C e t te consta tation est fa
vo rable 1u pc -� l l t  de vue de la consomma tion 
en acide su l L, ri que. 

10 .INTERET PARTICUL I ER DE L'HYPOCHLORITE 

DE SOUDE 

L'add i t i o n  d ' hypoc h l o r i t e  de soude NaClO 
( " eau de J a ve l "  comme rc i a l e )  a donné des 
résu l t a ts i n té ressa n ts à la l ixivia tion sul 
furiq ue ( e t  éga leme n t  à la précipi tation du 
coba l t  comme i l  est exposé c i -dessous) . 

Comme dans le  cas de reche rches antérieures 
su r d ' a u t res g i sements, des d i f fé rences mi 
neures d e  résu l tats peuvent ê t re constatées 
se lon l a  p rovenance e t  la techn ique de fa
brication  des réac t i fs u t i l isés , en l'occu
rence l 'hypoc h l o ri te de soude . 

1 1. LI X I VIATION SULFURIQUE AVEC OXYDATION 

CHLORURANTE 

L'é tude de la l ix ivia tion su l f urique app li
quée aux m i nerais  des haldes d e  Bou Azzer 
a pa r t i c u l i èrement  mis en évidence l'in té
rêt  d'une mé thode basée sur les condit ions 
sui va n tes : solvant  aqueux su l f ur ique à 3 %  
H 2so 4 -d i l ution  pu l pe 1 0 %  - tempé rature am
bianEe  de 2 5 ° C-oxyda tion ch lorurante par 
add i t i o n  de chlorate  sodique ou d'hypoch lo
r i te de soude ( eau de Jave l de qua l i té com
me r c i a l e )  ou ba rbotage avec du ch lore ga -
zeux . 

Dans ces con d i t i ons, le  rendement  de disso
l u t i o n  du coba l t , à  la tempé rature ambi ante , 
est supé r i e u r  à 8 5 %  avec oxyda tion ch loru
ran te a u  moyen d ' eau de Jave l de qua l i té 
comme r c i a le o rd i n a i re , e t supérieur à 9 5 i  
avec ba rbo tage d e  chlore gazeux. Ces résul
tats représe n te n t  des per formances t rès ap
préc iables dans le cas de minerais consti
tués par des r e j e ts d ' opérat ions antérieu-
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res de concen tration . 

Ainsi donc , les résu l tats expér imen taux ob
tenus mon trent l'existence d ' une possi b i l i
té de va lorisation du coba l t  des ha ldes d e  
Bou Azzer pa r hydrominéra lurg ie. 

Il  importe assu rément d'étud ier  encore le  
trai tement des so lutions de  l i xiviation  en  
vue de  l ' obtention d'un concentré coba l t i 
fère d e  valeur marchande . 

V I . PRODUCT I ON D ' UN CONCENTRE COBALT I FERE 

DE VA.LEUR MARCHANDE 

A . PRÉ C I P I TAT I ON DU COBALT DES SOLUT I ON S  DE 

L I  X I V  I AT I ON 

l . ORIENTATION DES EXPERIENCES 

En vue de la récupération d ' un con ce n t r é  
cobalti fère à par t i r  des so l u tions d e  l ix i 
viat ion su l f urique , des expériences o n t  é té 
réa l isées dans des condi tions d i ve rses : sans 
réac t i f  adj uvant , avec add i t ion de réac t i fs 
oxydants comme le chlora te sod ique NaCl03 , 
avec des quan ti tés vari ées d ' adj uva n ts , à  
des pH variables , avec préc i p i ta ti ons succes 
sives du fer ou du coba l t  à des pH d i f f é  -
rents, avec plusieurs so lut ions a l ca l i nes . 
Des expériences ont été fai tes à par t i r  d e  
so lutions d e  lixiviation chlo rhyd r ique . 

Pour des raisons d ' ordre économique e t  prag 
matique , les préc ipi tat ions son t  exécutées 
à la température ambiante ord ina i re . 

Cette premi è re étude expérimentale  de l a  
précipi tation a fourni des i nd i ca t i ons i n té 
ressantes au sujet  de l ' add i t i on d ' un réac
t i f

. oxydant , des teneurs des pré c i p i tés en 
cobal t  et en nicke l , teneurs qui a ugme n t e n t  
lorsque l e  pH d e  préc i p i ta t ion diminue  e t  
a u  suj et  d e  Ia durée d e  l'opération . 

Une autre i ndica tion , q ue nous avons d ' a i l 
leurs rencontrée plusieurs fois a n t é r i e u re 
ment dans l ' étude d'autres  m i n e ra is , est l '  
inf l uence d'un agent chlorurant te l que l '  
hypochlori te de soude ou eau d e  J ave l com
merc iale . 

2 . INFLUENCE DE QUELQUES FACTEURS 

Plusieurs facteurs de la p réc i p i ta t i o n  o n t  
été exami nés plus par t i c u l i èremen t . Ai nsi , 
plusieurs réacti fs alcal ins ont  été  expé r i  
mentés, comme l e  carbona te sod ique , le ca rbo
nate ca lcique , l ' oxyde d e  ca l c i um , le ch l o ru
re de ca lcium , l ' hydroxyde de calc ium . Un é -
lément du choix du réac t i f est évidemme n t  
d e  nature économique , ce q u i  e s t  favo rable 
aux composés calc iques , mais les se ls  sod i 
ques formen t  des so lutions véri tables e t  
peuvent a i nsi favorise r  l e  processus de pré  
cipi tat ion ( 4 7  à 5 1 ) . 

Par a i l leurs , les teneurs en coba lt va rient  
nettement se lon le p e t  les  rendements d e  
précipi tation augmen�ent norma lement e n  mô-
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r 
m� temps que ce pH pou r dépass�r , dans s 
c nd i t ions r ' i na 1 res e t  sans adj uvan t , 
pour le cobalt et 9 5  .. p ur le n i ckel . 
A t i tre i ndicat i f , la f i  ure 2 1  illus t r  des 
,·ariat ions d rendement en fonc t ion du p11 de préc ipi tat ion. 

R ¾  

100 

80 

60 

t.O 

20 

0 3 5 7 g 

Fi g .  21 : Exemp l e  de va ri a t i on de r e n dewen t 
de préci p i t a t i o n en fo n c t i on àu 

D ' autres facteurs spéci alement étudiés sont 
la quantité de réactif  oxydant et la durée 
de précipitation , qui peut êt re choi sie re
lati vement courte. 

La précipi tation avec obten tion de concen
t:és cobalt i fères a été éga lement expérimen 
te: �a: ex�rac�ion l iquide- l iquide et par 
prec1p1 tat 1on electrolytique. 

3 . PREC I PITATION EN MILIEU PHOSPHORIQUE 

La précipitation en milieu phosphor ique à 
partir de sol utions aqueuses permet parfoi s 
des performances très intéressantes ( comme 
par exemple dans nos études de valorisation 
de gi sements de minerais de thori um)  , enco
re que les précipités obtenus aient souvent 
une_t7xture rendant di fficile la séparat ion 
ulter 1eure du l iqu ide et des sol ides ( 50 ) . 
Un tel procédé présenterait cependant un 
avantage dans le cas d ' un pays comme le Ma
roc , parti culièrement riche en gi sements de 
phosphates . 

La recherche expérimentale relative à la 
précipitation phosphorique a fourni des i n
dicat ions intéres santes , notamment au s u j et 
du rôle de l ' acide orthophosphorique , mais  a 
montré que ce procédé n ' est pas de na ture à 
perme �tre des performances , du poi nt de vue 
technique et économique, supér ieures à cel
les d '  un  procédé de précipitation alca l i ne 

6 , !  er 1 r 1 TAT I ON ETAGEE AVEC OXYDAT I ON 

1. . 1[: llE L ' HYPOCHLORITE  DE  S OD I UM 

·�r  � - base d ' exp é r i ences  d i ve r ses  d ' or ien
t � � - 1 1 , e l  en vue d ' augme n t e r  l a  s é l e c t i v i té 

� ip i ta tion , des opé r a t i on s  s ucces s i ves 
: �  :aites à des pH d i f f é re n t s , s u r  des 

� • ors de l i x i v i a t ion s u l f � r i q ue e t  avec 
· on d ' hypochlor i te de s od i um comme ré
c 1 lorura nt. Ce réac t i f ava i t  1 es carac 
1qu s s u i va n tes : Ea u  de ' v e J  e qua

.-ommt rc ia le , type " Lac ro .1 " ,  1 �  c h lore , 
-: 110~;  te de sod i um NaC l O  ) te p a r  é

. , � ·  ..:-o ' :z•se  , quanti  té  de c h l or e , e t · 4 7 , Sg/l 
· ., oyenne 1 ,  6 7 - rappo· po '-r a l de 
J l ' ea u  de J avel 4 , 4 5  

'. , E -;cip i r.a tion avec ce pn 
�, � htions de lixivi a t i on s 

... i.1-.�.r & i  des haldes , fou rn i t  e r. 
r . 1on èes concent rés cob a l ti 
r Lur s upérieure à 1 2 %  et  avec 
s upé�ieurs à 8 5 % . 

2. PREC I P ITAT ION AU CHLORATE 

i t  p a r t i r  
Eu rue du  
ne  ·u le  opé 
ce� , une te 
e s  Jn demen ts 

Le même processus de p r éc i p i t a t i on à d i f fé
rents pH a été  appl i q ué a vec d u  c h lorate 
sodique comme réac t i f  d ' oxyda t i on c h loru
rante et avec contrôle du  p d ' oxydoréduc
tion.Les résulta ts son t i n t� res s a n t s  ma i s  
les teneurs et rendemen t s  e n  coba l t  n ' at
teignen t  pas les per forma nces ob ten ues a vec 
l ' ea u  de Javel . 

3 . EXPERIENCES S U R  DES P RODUITS  PURS  

En vue d ' exami ner plus en  dé t a i l  l e  p roces
sus de précipi tation alca l i ne avec oxyda -
tian ch lorurante , des exp é r i en ces ont é té 
réal i sées a u  moyen de prod u i t s  c h i m iq ues 
cobalti fères réputés purs . C e s  exp é r i en ces 
mettent spé c i a lement en éviden ce l ' i mper -
tance du potentiel  d ' oxydoréduc tion e t  mon
trent que le cobalt  préc i p i te p r i n c i p a l e  -
ment sous forme d ' hydroxyde t r i v a l e n t  
Co (OH ) 3 . 

L ' étude de l ' évol u t ion du  poten t i e l  e t  de 
la consomma tion d ' hypoch lor i te de soude mon 
tre aussi  que le poten tiel c r i t i q ue rédox 
a ugmente rapidemen t pour une f a i b l e  q ua n t i 
té de réactif  d ' oxyda tion c h lorurante . 

L '  infl
.
uence de cet te oxyda t ion ch loru r a n te 

a été éga lemen t  examinée dans  l e  cas  d u  fer 
pour l ' hypochlorite et  pour le  ch lor a te , a
vec régulat ion du  pote n t i e l  e t  avec con t rô
le comp l émentaire de l ' oxyda t i on par colo
rimétrie.  

4 . 0XYDATION CHLORURANTE ETAGEE 

Des résultats intéres sants on t é t é  ob tenus  
en  prog rammant deux préc i p i t a t i on s  s ucces-
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siv  s. Une prem i è re e s t  réalisée à p J avec 
add i t ion  d'hypochlo r i te de sodium e� fournit  
un p rod u i t fe r r i f è re p re sq ue exempt de  co  -
balt. Une seconde opé ration , e f fectuée au p 
7 , 6g leme n t  a ve c  h ypochlori te , a  fourn i de; 
concentrés cobalti fè rc s à des teneurs supé
ri ures à 2 5 i e n  cobalt avec des rendements 
de p réc i p i ta t i on s upérieurs  à 9 7 %  ( ou des 
tene urs s upé r i e u re s  a 3 5 %  a vec des rende -
men ts de  8 6 %  à 88i ) .  

La te ne u r e n  cobalt pe ut encore ê tre augmen
té notablemen t  par u n  cha u f fage à 600° C .  
L 'c ugmen ta t i on d e  c e t te teneur peut aussi 
être obtenue pa r le choix  d'une première é
t�p� au pH 4 ( a u  li e u  du p 3 )  , par une ad
d i t�on de s ulfa te fe r re ux �eso4 à la premiè
re et ape en vue d ' éli mine r l'arsen ic  ou par 
unl.! réa c id l f ic;, ' i on s ulfurique pe rme ttant de 
r d i s soud 1 e u r ,  pa r t i e  du fer entrainée dans 
le con cen ré c-. <1 1 ti  f ère. D'autres traite -
men ts de c cc ' n  tré ont permis  une dimi nu-
tion des 1pu ·· s  e n tra i nées  telles que l' 
arsen i c  ( le 1ga nè se. Ces trai tements , no-
tamme n t •· é , \ge i o n ique , ont élevé la te-
neur du 1cc à plus de  40%  de cobalt . 

5. I NTERE D ' U E L  RHEOGRAMME 

Ainsi  donc , un !·héogramrne de li x iviation sul
fur ique e t  de préc i pi t a tion  étagée avec oxy
da tion chlorurante permet , pa r  hydrominéra
lu rgie à la température amb iante ordinaire , 
de tra i te r  le s m i ne ra i s  des haldes de Bou 
Azzer  et âe p ro du i re un  concentré cobalti fè
re de vale u r  marchande appréci able . 

Le rendeme n t  global en cobalt du trai tement 
est supé r i e u r  à 9 5 %  e t  le concentré cobalti 
fère prod u i t  a une teneur supérieure à 30% 
de cobalt. 

C , AP P L I CAT I ON DU RHÉOGRAMME ÉTUD I É  À D I VERS 

ÉCHANT I LLONS  DU  G I SEMENT 

La mé thode de li x i v i a t ion  sulfurique et  de 
préc i p i ta t io n  é tagée a vec oxydation chloru
rante a été appliquée à des échantillons di 
ve rs  d u  g i sement  des halde s. Cette appli ca
tion a con f i rmé le s per formances et les ré
sulta ts exposés c i -dessus . Elle a également 
permi s de mettre au poi n t  plusieurs paramè
tres d e s  c o nd i tions  opératoires . Ai nsi , comrne 
nous avons m i s  en évidence de  sensible s va
r i a t i o n s  d e s  teneurs en cobalt selon la gra
nulomé t ri e , il peut ê tre i n téressant de pro
céder à un  clas sement  granulomé trique préa
lable à la lixivia tion , avec un ava ntage fi 
nanc i e r  r é sultant  d ' une c i nétique plus rapide 
de li x i v i a ti o n , qu i  devient plus sélective 
selon les fractions  g ra nulomé triques . 

En  outre , nous  avons  constaté des di f férences 
très nettes  en m i n é raux oxydés et en miné
raux s ulfurés selon la si tuation des échan
tillon s  dans le g i seme n t , en fonction de leur 
locali s a t i on hori zon tale ou en profondeu r .  
Les cond i t i ons  opé ratoi res  peuvent alors 
ê t re d i f fé rentes  pour ces échan tillons plus 
oxyd é s  ou plus sulfurés . Il en résulte des 
pos s i b i l i t é s  de mod i f ications du rhéogramrne 
dans l ' e xplo i ta t i o n  des parties du gisement. 
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P a r  ail leurs , la méthode d e  réa li sation peut 
prévoir un repulpage des réstdus A la lix i
viation e t  un recyclage des précipi tés , avec 
modification éventuel le du p

H 
opératoire . 

Des amél iorations pratiques ont été obte -
nues en réali sant le premier é tage de pré 
cipitat ion di rectemen t sur les pulpes de 
lixi viation , en évi tant ainsi une opéra t ion 
de décantation ou de f i l t ration , avec comme 
conséquence une simpl i f ication du rhéogram
me. 

La recherche a encore compris l ' é t ude de la 
commande automatique du processus de préc i 
pi tation , l ' évolution e t  les diagrammes d u  
potentiel d ' oxydoréduc tion en fonct i on d e  
l ' addi tion des réacti fs e t  a u  cours des opê 
rations , l ' accêlération de la sépa rat i on des 
concentrés par floculatio n . 
Par ailleurs , d ' autres inves tigations expé
rimentales ont mis en évidence les possibi 
li tés de diminution des t eneurs en arsenic 
et en manganèse dans les concentrés cobal
ti fères (modi fication de p8 , extraction li 
quide-l iquide , échange ionique) , et des d i f
férences de cinétiques dans l e  compor tement 
de plusieurs métaux , cobalt , n ickel , fer , man 
ganèse , or et uranium , en relation avec nos 
recherches sur les nodules polymé tali fères 
océan iques. 

Ainsi , les  véri fications expér i mentales sur  
divers échantillons ont  con f i rmé l ' i ntérê t 
de la méthode étudiée dans la valo r i s a t io n  
d u  gisement des ha ldes cobalti fères de 
Bou Az zer . 

VI I . CONSEQUENCES RELAT I VES A LA VALO R I SAT I ON 

D ' UN G I SEMENT RES I DUA I RE COBALT I FERE 

L a  recherche expé rimentale entrepr i s e  mon 
tre ainsi les possibili tés de la valo r i s a
tion d ' un gi sement rés iduaire cobalt i f è re , 
en l ' occurence le g isement  de haldes de  
Bou Azzer.Ces haldes sont  notamme n t  c a r a c 
téri sées pa r de s imbrications e t  d e s  d i ss é 
minations  des associations mi nérale s , pa r  
u n e  libération limi tée d e s  con s t i t ua n t s  m i 
néralogiques e t  par la présence d e  m in é ra u x  
valori sables particuli èreme n t  f r iable s d ' oü 
l ' importance du traiteme n t  des particules 
fines et ultra fines . 

Il était assurément  i ndiqué d ' é t ud i e r  l ' é 
ventualité d ' un trai tement par flo t t a t io n  
à cause de l ' existence sur le s i te d ' un a 
telier de flottation opéra t ionnel. Les  ré
sulta ts ·ont con f i rmé la fai ble probabili té 
d ' une valorisation s u f f i sante pa r cette 
méthode . 

La recherche a été alors log iqueme n t  o r i e n 
tée ves des méthodes en phases liquides  
par hydrominéralurg ie.L ' examen de procédés 
divers de voie humide a mi s e n  évidence l '  
intérêt d ' une lixiviation s ulfur ique chlo
rurante . Les i nve s tigations ont exami n é  l '  
i nfluence de nombreux facteurs tels que 
température , dilution , ac id i té , réacti f s  adj u
van t s , tra i tements thermique s . Dans  le s con 
dit ions économiques d ' un trai teme n t  A la 
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température ambiante ordinaire , un rh 'o rani
me de lixiviation e t  de précipitation êta
gêe , avec oxydation ch lorurante , permet l ' ob
tention d ' un concentré de coba lt  de \ aleur 
marchande appréciab le , avec un �endernen t  lo 
tal supérieur à 95% et des teneurs en coba lt 
suoérieures à 301 . En outre , les concentrés 
obienus contiennent d ' autres mé taux va lori
sables comme le nicke l , l ' or e t  l ' uranium. 

Ainsi , l ' étude expé rimenta le montre un exem
ple de ressources de va lorisation d ' un gise
ment résiduaire àe coba l t .  
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E l im inat ion des déchets i nd ustr ie ls 

Nadine Plrard • 

RESl,.\fE 

L 'ac t ivi té  industrie/Je est l ' orig i ne de la di -
pers1on da ns l 'env1ronnPment d ' un nomhre impor
tant  de ,ubs t a nces. Le mode de rej t son t de 
différente nat ures et s 'effectuent soit dan le 
résea u hydrograph ique, soit da n l ' a t mosphèr . 
soit sur Je sol. 

On réservera Je terme de "déchet " aux effluen c s  
solides ou liqu ides ém is de fa on souvent dis 
cont inue et qui ne son t pas directement incor
porés da ns Je circ u i t s  trad1 1onnels de rejet 
des effluents l 1 qu 1 des ou gazP ux . 

.-l insi ,  s ' a t t a quer au problème des déchets el 
Je résoudre constitue un progrès appréciable,  
mais non la solut ion à to utes Jps agressions de 
J 'en vironnement. 

ZUSA/11 'IENF ASSUNG 

Die Gewerbet a t igkeit s teht am Anfang der Zer
streuung zahlre1cher Stoffe in der Um1.;e}t . D i e  

Bese it 1gungsmet hoden sznd versch iedenart iger 
Na t ur und 1.;erden ent weder 1m hydrograph ischen 
Net z ,  zn der Atmosphare oder noch a u [  dem 
Boden au sgeführt . 

Das Konzept "A bfall"  1.;erden wir den A usschei
dungen fester oder fl üss1ger Korper vorbehalten . 
die ha ufig in unregelmassigen A b s t anden a u s 
gesch1eden werden , u n d  die m a n  n 1cht  d1 rekl 
in die ühlichen Zyklen der Ab.sonderung f/ü.ss il', er 
oder ga sform1ger Stoffe e>infügen kann . 

Folgl 1ch ist zwar die Bekampfung der A h fa l l
prol., Jema t z k und deren Lësung ein nennensi.;ertC'r 
Fortschrl t t ,  1edoch stdlt s1e noch n ic h t  d1 C'  

Be e 1 t zgung jegl1cher Umwcl t aggression dar .  

/Jt' indu� ' . n·,·e a c  i v u  1 l  veroor, ver.spre1-
dm-: �n J ,c  r I cf m i l ieu va n ,,, a a n t a l  
s u b s  .i n •  1 c•s . De 1,n"jzc van em i s .- hc·, ver c h i /-
lend 1 ·, 1°1"( n C'/1 gehcurt of1.;c/ /)( hy drogra -
!1 ,,çh- né'l . ofwC'I 1 n  de a t m os fr,. . ,. . , • i-: C'I op c/e 
grand . 

De l f:'t'm "a iv a lst of" 2a l voorbe h o uc/c,n h'Or ·den voor 
d Véi s t e  of vloeib a re a fvoers t o ff n d i e  va a k  op 
onderbrok en man 1 r versp reicl h'OJ'c/cn en d1 n1e l  
rechts lr  el< s  opge nomen h,ordcn i n  de· t rv d 1 t ionele 
ç1r u 1 t s  voor de lo2 1 ng van v loe 1 h ét 1'e of ga -
vorm 1gc a fvoerstoffen . 

Ilet prob leem der a fv a l  t o ffen a a 11 1 · =i u en en op
lo. sen vormt dus een a a n 2 1 e n l ij/« 2  11 ooru i t g a ng,  
maar 11 1e t  de op lo s in g  van a i le> a a n 1 1 a l len op 
het leefm i / 1 e u .  

"UMMA R}' 

The indust r 1al  act 1 v 1 ty is a l  t he> orig 1 n  oî the 
dispersion 1 11 t he en v iron ment  of m a n ,· sub
s t a nces. The reject 1on mode a re of cli ff Pr·C'nt 
k in ds and are cêlrr1 ecl out  in t he hydrog r aphi e 
nel work , into t he a t mosp herr> or on t he rrro u n d .  

The ivord "r<>fu se" t•.t i l l  indica t e  s o l  i d  or l i q u 1 d  
effluen t s ,  oft en di c o n t  i n u o u .  l y  cm 1 C l c> d and nor 
clirecl ly mcorpora t ed 1 1 1 1 0  t he l rad 1 t 1 on a l c ir u i r  
o f  t he l iqu 1 cl or gasc>ous l 'e fu e p roduc t s .  

Th u. , t a cl< l inl� and o / v 1 ng t he l 'c>fu . e p1·ob lem 
const i l u t c> an undcn whlc> pt 'O[!.rc> b u t  doe. not 
1mply t hC' sol ut ion to a i l  r1p,rc•s s 1 u n s  on 1 '10 0n
vironment .  

• Licenc ife en Sc i ences sani tai res , Ass is tan te de recherches à l ' I ns t i tu t  Na t i ona l des I ndu� t r l t'S 
Extrac tives , rue du Chéra 200 , B-4000 L i ège 
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I NTRODUCT I ON 

Ce t ar t i c l e  compo r te deux  part i e s  : l a  pre
mi e rc ré sume l e s  quat re f i l i è res  général e
men t  ap p l i quée s  à l '  · J j m i n a t i on des déche ts 
tox i que s , e t  la s e conde déve loppe p lus  par
ticu l i è remen t l e  p robl ème des décharges 
con t rô lées . Pour  c e t te de rn i è re part i e , 
l es  tex t e s  o n t  é té e x t ra i ts  des travaux 
de J.M . B l anchard e t  co l l. de l ' Inst i tut 
Nat ional  de s S c i e n c e s  App l iquées à Lyon 
( INSA ) [ 1 ] à [ 4 ] . 

Parmi l e s  déc h e t s  indu s t r i e l s , on d i s t i ngue 
par o rdre d ' i mp or tanc e , en  tonne s [ 5 ]  : 
. l e s  déche t s  " i n e r t es " ; 
. l e s  déche t s  b:=m aux ,  t rai t ab l e s  comme les 
décne ts  m ' n age re : 
. l e s  déc l . e t s  � �c i aux , p armi lesque ls les  
déch e t s  t 0 � 1 quç  en r a i son de  leur  concen
trat ion i n ··., o r t  ,� e n  é léme n ts noc i fs (mé-
taux l ou · -nu re s , composés organo-
hal ogénés , ·1yd : bures , . . .  ) . 

Le s coû ts  ' él n a t i on des  déche t s  indus
tr i e l s  se t ·, .c; v a r i ab l e s  suivan t  leur  
na i:ure : 
. de 100  1 . 5• FF  / t  pou r des trai tements 
phy s ico-cn l mi qL de déche t s  i norgan i ques , 
. de O à l . 5C J FF/ t pour  l ' inc inérat ion 
de déche t s  organ i qu e s , 
. de 20 à 250 f;-/ t pour l a  mise  en décharge 
de c e rtains  type s de  déche ts  i ndust r i e l s  
spéc i aux . 

Lorsque tou t e s  l e s  possibi l i tés e x i s t antes  
de  v al o r i s at i on ont  é té épu i sée s ,  on  est  
confronté au p robl ème de l ' é l imination . 

1 .  MODES D ' EL I M I NAT I ON 

1 . 1 .  L ' INC INERATION 

L ' i nc iné r at i on n ' e s t  qu ' une oxydation qui , 
l o rsqu ' e l l e e s t  c omp l è te ,  transforme l a  
mat i è re o rgan i que  hydroxyc arbonée e n  gaz 
c arbon i qu e  e t  en v apeur  d ' e au .  Tou t au tre 
élémen t  p résent  d ans l e s  déche t s  organ i ques 
( h al ogène , soufre , azo te , phosphore ) et 
tous l e s  m i néraux von t pour leur  part se 
re t rouv e r  sous de s fo rme s inchangées ou 
oxydé e s , ou subl imée s ou combinée s dans 
l e s  fumé e s  ou d an s  l e s  c endres. 

En ce sens l ' inc i né ration , fac teur incon
t e s t ab l e  de réduc t i on de s quan t i  tés , n ' a
bou t i t  p as t o u j ours  à une él iminat ion 
totale  d an s  l a  mesure où une frac t ion , par
fo i s  impo r t an t e , de s éléments  tox i ques se 
t rouve t rans fé rée d ans l e s  cendres e t  dans 
l e s  rés i dus  de t rai teme n t  des fumées . 

Pou r  c e s  rai sons , l ' analyse des déche ts  
en  vue de  l e u r  i nc iné rat ion ne do i t  pas 
ê t re l imi tée  à l ' éval uation de s seu l s  pou
vo i rs c a l o r i f i que s . I l  fau t  égal ement s ' at
tache r à dé t e rm i n e r  : 

- Le s c ar ac té r i s t i qu e s  du déche t l iées aux 
pos s i b i l i tés de c o r ro s i on des part ies  
mé tal l i qu e s  du fou r  ou à la  des t ruc t i on 
des  maté r i aux réfrac tai res  du four . 
- Les  v a l e u rs m i n i mal e s  de l a  température 
d ' i nc i né r a t i on e t  de  temps de séjour du 
déche t dans l e  four ,  en  par t icul i e r  pour 
l e s  produ i t s o rgan i qu e s  de syn thèse . Le 
non respec t de c e s  paramè t re s  peu t ,  par 
exemp l e , ê tr e  à l ' o r i g i ne de l a  di spe rsion 
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dans l ' atmosphère de composés tox i ques  par  
dégradation the rm ique part i e l  le des molé
cu les  organiques . 
- La teneur du déche t en éléments  tox iqu e s  
suscep t ibles  de s e  re t rouv e r  dans l e s  fu
mées et les  cendres . 

En résumé , après inc inération , on re t rouve 
une fract ion souven t impo rtan t e  du con tenu 
toxi que du déche t ,  sous forme conc e n t rée , 
dans les  cendres e t  les  p rodu i t s d'épu ra
t i on des fumées .  

1 . 2 .  LES TRAITEMENTS PHYSICO-CHIM IQUES 

Ces trai tements ne sont souven t  qu ' une pre 
mière étape avant l ' inc inérat ion , l a  m i se 
en décharge ou , exc e p t ionne l l emen t ,  l e  
re j e t  dans l e  mi l i eu naturel .  I l s  v i se n t  
à : 
- l ' obtention d ' un déche t mo ins  po l l uan t  
par oxydat ion ( cyanure s e n  cyanate s ) , re
duc t ion ( du crVI en c rI I I ) ,  neu t ral i s at i on 
( des  ac ides par l e s  bases ) . .. ; 
- l a  concentration de s éléments  toxi ques 
dans un volume plus faibl e : p réc i p i t a t i on 
des mé taux sous forme d ' hydroxydes ,  déshy
dratat ion des boues ,  passage sur rés i n e s  
échangeuses d ' ions , f i l t ration e t  u l t ra
fi l t ration , élec t rolyse , f l ot tat ion , f locu
lation , .. . ; 
- l a  fixation-sol idif icat ion des éléme n t s  
toxiques dans de s matrices  so l ides ( l i an t s  
hydrau l iques , polymère s , maté r i aux arg i
leux , e tc . . .  ) . 

La c arac téri sation analy t i que des déche t s  
suscep t ibles d ' ê tre ainsi  trai tés a pou r 
obje c t i f  de préc iser  les  teneurs en  élé
ments  concernés par l e  t rai tement  phy s ico
chimique env isagé. Il y a l i eu de  s ' at t a
che r également à prévo i r  que l s  sont l e s  
au tres éléments , éventue l l emen t · p résents , 
qu i ri squent  de pers i ster  dans l ' e f f luent  
qui va  ê t re re j e té dans l e  m i l ieu  nature l 
après rétention de l a  ch arge tox i qu e  rr.a
jeure. 

Lorsqu ' i ls  son t correc tement e ffec tués , 
les  trai tements physico-cp 1 miqu e s  ne de
vraient  pas êt re des  sources de  d i spe rs ion  
d ire c te d ' éléments toxi ques dans l ' env i ron
nement. 

1 . 3. LES TRAITEMENTS BIOLOGIQUES 

Ce rtains déche ts o rgan i ques peuve n t  ê t re 
él iminés par des t rai tements  b i o l og i ques 
par vo ie  aérobie ou anaérob ie . Ou t ro l ' é 
mission de gaz éne rgé t i quement  val o r i s ab l e s  
( biogaz ) mais égal ement  tox i ques ( hydrogène 
sul furé .. . ) ,  on abou t i t ,  à l ' i s sue de c e s  
trai tements , à une boue résiduai re q u i  do i t 
fai re l ' obj e t  d ' un trai tement  ul t ime ( i nc i 
nérat ion , mise en décharge . , . )  l o rsqu ' e l l e  
n ' est  pas e l l e  aussi  valori sée e n  agr i c u l 
ture , par exemple. 

1 . 4 .  LA MISE EN DECHARGE 

Les techniques que nous venons d ' évoque r 
ne cons ti tuent des é l imina t ions , au sens 
strict du terme , que lorsqu ' e l les  abou t i s 
sent à une destruc tion comp l è te de s ( d é
ments tox iques ou à leur t rans fo rma t i on 
en des forme s non toxi ques ou pou r l e  mo i ns 
à toxic i té fortement at ténuée. 
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. :.ms t l S  l - au t r 's c�,s . l a  seu l e  t, ,' l l ll i 
que à n t r • i 0s  1 t i on ,' ns i ., .c-
i en� u i r  L l  · o kc r dan · l e  �ci l l'S (h· -
1,,.:he t s  tox i tte s  o � s i  \ t "'" c l \.' l lr  
t ra i  emen s .  l e s ml:) d ti 1 1 1 :-s 'cs  r"1 :r  

e la  n t  c e t 1 • ,)n , < .: . 1  i � 
ne expé r i  i n  e n  3 m a  · ,\ r� ( ,a 1 ·-

f i s  h " l as ens '. ) . 

2 .  DECHARGES 
TOX I QUES 

CONTROLEES POUR 

l e  èéche s t ocké demeure l on 
.ue ent  e ·  bio  o · ue ent  

cons t i t  e une mena e e 

DECHETS 

a i ns él éme n s o x i ques ans ne -
. ent . Les ri sques tox i ques 
somme s e xposés son var i é s  
re t ,  d i s _ e rs i on par l e  v e n t . l es 
l e s  inse c t es e t  surtou t 1-ar l e s 
l i x iv i a t i on .  es  o x i co o e s  or. ·  
app r i s  à dresser l a  l i s e es 
tox i ques et à p rend re l e s  me s 
:-i té pour se p ré uni r con re r i s  t,es 
de tox i c · té d i rec t e . Les éc o x i  o l ogues 
nous a l e rten t , à juste t i t re . sur l e s r · s 
ques à l ong te rme qu i décou l en t  des ésé
qu · l i b res ( b i oaccumu l a t i on dans les  chaînes 
al i men ta i res , . . .  ) p rovoq és  ar  la  d i spe -
s i on de ces po l l uant s .  

Les mécani sme s de genèse et  de d i spe rs i on 
de s po l l uants i ssus de s 1 i eux e s ockage 
ne sont pas encore suf f "  sa ent  é l uc idés 
pour p e rme t t re une p rév i s i on exac te e t . 
de ce f a i t ,  l ' ac t i on l a  p l us e f f i c ace à 
mene r , à court te rme . re l ève essen t i e l l e 
men t  d ' une reche rche ac c rue de sécur i té 
sur l a  ge s t i on g l obal e du sys tème d ' é l i mi 
nat i on . 

Dans c e s  " archée-mu sées" de no t re sys tème 
de produc t i on ( e t  de consom at i on 1 ) ,  que 
cons t i tuent l e s  décharges , se t rouve n t  
ainsi  conf i nés l e s rési dus tox i ques qu i 
on t échappé so i t  à 1 a d i  [fus i on p ré a l ab l e  
dans l " env i ronnement , soi t à l a  des t ruc t i on 
total e . 

En fonc t 1 on de l e u r  nature e t  des c ond i 
t i ons c l ima t i ques , i 1 s sub i s sent l '  i n f l u
ence conjoi n te de l eu rs partena i res e t  des 
fac teurs e x t e rnes ( p l u i e , tempé rature , . . .  ) .  
Cec i va se t radu i re : 

al Par la générat ion de lix ivia ts.  Ce phénomè
ne , qu i correspond au passage en so l u t i on 
de s espèces pol l uan tes , e s t  d ' ordre ab i o t i 
que ou b i o l ogique , ou résu l te de l a  con
jonc t l on des deux : On peut c i te r  
• pour l e s  phénomènes ab i o t i qu e s  : d i sso l u
t i on , hyd ro l yse , ad sorp t i on , comp l ex a t  ion , 
ac t i ons des ac i des e t  des base s ,  po l ymé r i 
sa t i on , . . .  
. pou r l e s  phénomènes b i o l ogi ques b i o 
dégradat i on to tale o u  part i e l l e , géné rat i on 
des mé tabo l i tes  ch i m i quement agre ss i fs ou 
corros i fs ,  compl exan ts ou p réc i p i t an t s . 
l i bf rat i on d ' enzymes hyd ro l y t i quc s ,  . . .  

h J  Par la eénéra t ion de eaz : qu i 
de l ' évo l u t i on b i o l og i que de 
déche ts , de l ' évapo rat i on ou de 
ch i m i ques entre déche t s . 

résu l tcnt 
c e r t a i ns 

r�o.c t i ons 

cl Par une évolut ion général<> des déchets : 
ve rs un é tat de s tab i l i té c h 1 m i que o u  b i en 
al ors jucqu ' à  l eur épui semen t .  
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11 • ;• ,' l l . t l 'P'-' e s  (• vo l u  - i ons 
,- om l i s c l èr,�nd  n 

. .. 

nom r tl rnc u r s ( t , · n c u r  en 
n, l t ; d ' o ·y cl o - r ' cl uc i on ,  L m  

r 1c- t u re . pl1 y s i q uc · , c o nd l -
1 •,�(iy no.111 i qu . . .  ) L q 1 1 c  l e u rs 
• n '• t t qu s d i r f i c i l t . · à � l u-

u n  d é c h a rge a p p a rat t c omme 
l ' un po t e n t i e l  t o x i q u e  v i vant  

, t an i mé d ' év o l u t i on s  a u x  m é c a n i s-
m : ·  ç • . • ,  , • , , x e s . A 1 ' 1 ssue  d e  t o u s  l c s phéno-

t r' 
c on , : <:" 

. 
c i - d e s su s , u n e  f r:'lc t i on de 

! c• ::-

e s  e n  s i tu a t i on d e  " te n t e r  
e s  d égu i se me n t s  1m 1 l  • i p l e s 

i:, a  i en c e  r e d o u  t ab l  · c 
11e c e  t e  é v a s i on r é u  . ; t , e l  l e  

l ' ab s e nc e d e  su rv ,· i l l a nc e , 
.., �•;; i on ' é l émen s · o x i  � 1 e s  dans 

n · , l e  p l u s  s o u v  n L , '  1 i l l e u rs 
h:.' d r i qu e . 

de  c e  e p r 1 sor  uc  ans  i ue 
v a  donc d é p e n d r  n ap i -

, l' ou à i n  e rd i  r •  (' r Ja s i on s , 
C' l té  d e s  d é c h e t s  . t.. •  ·'.l sé s  e t  

. ' on appo r t e à 1 .-o ,  se e n  ' 
r au regar d t e c t i on 

'\U X mé t é o r i.  t e s . 

:r, .' r ··: <.1!1L  l ' i mage emp l oy :  ,. ,· . e  ro -
fc s_ li r. 1 n , o n  p e u t  c l a s .  . i f -é -
ren s - llbé' t ru ts g é o l og i que s . 1 1. c o n s  : .-

· ie'°: � : r: :;;  s i te s , e n  q u a t r e  r : -= � · ;: as -
so .1. re , r 1 1 · re b a i gno i re ,  b o Î ' ·c· c o n se r-
ve . ..., 1  l a  passo i r e n e  p ré se  < , a ' i n té -
rê t a •  regard d e s  d é c h e t s  o x i q : f- s  e t  s i  
l e  f i l  re peu j o ue r un c e r  a i  rE l e  a to-
é ra eu e ·  régu l a t eu r ,  i l  e s  l og · c;· e 
q e d e s  so c i s  de  s é c u r i t é a i en c onè · i -
à n ' env i sage r que l a  b a · g n o i re e t  l a  b o î ëe  
de c onse rve comme modè l e s  à a.do·  e r  o :
l e s  décharges de  d é c h e t s  to x i qu e s . 

Le r i sque de l a  ba i gn o i re ( s i te s  a rg i l eux 
c ompac t s ) es le d é b o r d e me n t  : i e s  a o r s  
i né l uc tab l e que , que l s  q e so i e n t  l e s  e f 
f o r t s  pour en m i n i m i se r  l e  f l u x , l a  0 · 1 u 
t i on t o x i que e n t raî n é e  a r  l e s  l i x i ,• i a � s  
va s ' accumu l e r  a u  fond d e  l a  d é c h a rge . 

Tou t dépend a l o rs de  l ' a p t i  u ê e  à , ra : , e r  
c e t  e f f l uen t avan re j e  a n s  e � � :; : e ,: 
n a t u re l . 

La bo î te de c onse rve n a t u re l l e  ( ga e :• : ë>  
d e  m i n e . . .  ) e t  a r  i f " c i e _ l e  ( 0 1 . e aux 
é t anche s . . .  , sol i d i f i c a i on ,  m a l a x a � e  
p e u t  échapµe r a u  e s s i v age l e  s e ;.,1 1  
probl ème q u i  suo s i s t <:: é t an t : j u s qu ' à c;u�nè ? 

Dans tous l e s  c a s  c ' e s t  au n i v e a  le  :i 
masse de déche t s , ,uc o u r r a  s ' t:' v a l u e r  a 
tox i c i t é d i rec  e ,  c ·  de  1 a  f rac i on e n t r  
née a r  l a  l i x i v · a • i on ( � r i n - 1 � :i l e�e n r  
que p o u r ron t s ' éval L c r l e <:; r i sque s t:' �  c 0 x 1 -
ques e ncouru s  ar l e - é c o s:,, s  èm e ,; . 1 u · 
p réc  i sémcn t ,  c ' e s t  e n o t re n t i · 1 1  1 ; p r è 
vo i r l a  n a t u re d e s  l i x i v i a t s  p r0 l i t s . :ll 

cours  du t emr s . p n r  t n ,' ma-=<-=<c d e  ' é  l1c t :;:  
tox i qucs , que l ' n , nv i sngc d '  ,�n rou i r ,  que 
dé end no t re a1, i t u c !1 q L nn t i f i e 1 ù p r i 0 r 1  
1 <' s  r i 3que ·, o ox · q1 ,' '-' < 1 1 1 xquc l s  n0u"'- n0u::: 
ex posons . Cc p 1 n t  fn i t nc t uc l l e m n t  l '  b 
jc  t de nomb r ux pror.ramm s de r c c h c  rc- h e . 

Quand on env i sage d d '• p o s '-' r 1 1 n  d '  l1 t c n
tcnan t d ,. é l émen t s  l o x i qu s d a n s  une 
décha rge c on L rô l ée des q u e s t i on s  do i v� n t  
ê t re posée s . 
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(.l t :c- 1 , • : , ' son ;. rl l p l 1 y :; J q 1 . t : •. 
1�1 1 ,' l � ,· ·,m  n s lox  i qu < •  ,· on I i en .- i J ? 
. ou �. q1 1c l l C' ro rmc ·· 
Fn qu,· l I c quan . i l ·, ? 

l e  cl 1 1 rn 1 1; d 1 srosC' de 0 1 ,  1 ' a rsenal cla::; -
s u des  rc l ln i q 1 1  :; '.".ln;-i l y l i ques po r 
répon : rc fi c · r c  q u  . f'  1 i r ,n é..l' J  rix pa rroi s 

' une d ; mn rchC' l onr,ul: r � oC eus�, s r  ou t 
en l '  1bs ne d ' i n ro rmêl t · r,n " arnon " sur J e  
décl1e l , e l  avec 1 e s  J r, r t  · l d e s  nées des 
pro J ,-, me s d ' 1: chan i l l onn ·lfC e d rn ' lange 
ou d· al ; a s  d l ' icl rn t i r i cal i on de  ce r
la 'i n!.'- · om osés  o rr,an i q u r  2 d e  syn ·hè sc. 

l e  t c.:., i co l oguc ou r r.:i c! i rc alors à que l s  
r1 sqt., s son e x ro='éS ce 1 x  qui  mani ulen 
l e  d · · l le · L' l le chimi . t e  pou r ra récise r 
que L son t l e s " , nnemis " qu ' i l faudra évi-

e r  1 cotoy ,' r  d,1  1 a r; rande rosse commune 
de l 2  lécl1 .:, r.-,-0 . 

Corr.l"c '1 L ce ,-, ,.. 1,. 
écl1 , rge a, �t; r 

a )  . 1  n ' y !,;.-
ré or;d re 1 s,  

b )  ' e s pr ·è� 
fru 1 ·. des r :l � 

va- L - 1 1  évolue r dans la 
! : L 0 mr•s ? 

" t • elle men t  de moyen de 
à ce e que s t i on. 

ns ce t te voie se ron t le 

simulan t l '  in
les pa ramè t res 

pou r chaque 

. de t rava• . · d e  -,bora toire 
fl ucnce sys - � ma · 1 ue de  tous 
abio t i qu e s  e t  b i ologiqu e s , 
" fa.ni lle chim i que " , de  d éche t ; 
. d ' e xpé r i me n t a  i ons en vraie g rand e u r  dans 
des case s bis symé l riques  ou sur  des déchar
ges en débu d ' e xp 1 0 · t a tion ; 
. de prog r è s  con s tan t s  en ma t i è re d ' exploi 
tat i on visan t à ré d u i re l ' i n fluence d u  plus 
grand nomb re d e  paramè t re s  tant · e x ternes 
( ac tion d e s  e au x  de pluie ) qu ' internes 
( condi tionneme n t  d e s  déche ts). 

L ' e xpé rienc e  déjà acquise pe rme t tou te fois 
un . ronos ic d an s  un ce r t a i n  nomb re de cas , 
ma i s  l ' on peu t e spé re r bien tô t élabore r 
une g rille d e  c r i t è r e s  d e  classification 
e d e  jugemen t s u r le s fac teu rs es sen tiels 
de a géné r a tion d e s  l i x i viats. 

c) On d i s  ose  d e  t e s t s  de l i x i v i a tion e t  
d e  simulation à l ' échelle du  l abora toire. 

Ce po i n  mé ri te  un e xamen a t te n t i f dans 
la me su re où c ' e s  ac tuellemen t un test  
de ce t te  natu re qui  e s t  l ' ou til quo t i d i en 
de déc i s i on e n  ma 1 e re d ' admiss i bili té. 
On peu t s ' in t e r roge r d ' abo rd s u r  l a  [ i  na-
J i. é de  ces  e s t s 

- Carac t é r i s a tion d u  d éche t Les cond i -
ions peuven t ê re  arb i t ra i re s  pourvu 

qu ' elle s assu r en t  l a  rep roduc t i bi l i té. I l  
s ' agi e ss e n t ielleme n t  d e  perme t t re une 
compa ra i son d e s  déche  s e n t re eux. 

- Cons t a t  du compor te me n t  es résul tats 
:::c . .  L . c .. c n v ' e sc r .: i fs ..> • une s i tu<> t i on 
f i xée à un ins tan t  dé term i né. 1 1  fau l e s 
mene r s u f r i s ammen l ong temps pou r avoir 
une val  u r  p r ' d i c  iv . Comme J ' expé r i men
t. a · c u r  ne e u t  con rac t c r  l ' éche l l e  des 
emps , i ]  ag i L s u r l e s au t re s  raramè t res : 

Lemp · ra t u re , conc cn ra j on ,  e tc !.Ja i s  
l e  r i sq 1 1 r re u r  e s  g rand. 

0n peu t  a ssi f� ' i n te rroge r sur  l e  degré 
de con f i nement du déche t testé ( m i se en 
con tac t ou sys tème pe rcolan t ) ,  sur l a  na tu
re de l a  phase l i quide mise en con tac t  avec 
le déche t ( eau , so l u t i ons synthé t i que s . .. ) ,  
sur l a  aurée du con tact , sur le nombre de 
con tacts successifs ,  e tc . . . , sans oublie r 
l es mu l t l  p l  es paramè t res  qui e n t rent dans 
les es sais d'une évaluat i on biologique 
( é ta t physique ,  nature de l ' inoculum , humi
di é ,  tempé ra ture , e tc . . .  ).  

Tou t un travai l de bibli ographie, de syn
thèse et d'expé r i mentation res te donc à 
accompl i r  avant que nous puissions dispose r 
d ' un mode d'évalua tion correct, en ma t i è re 
de prévi s ion , du poten tiel polluan t à 
l ' issue de procédures simples de  labora
toire. 

En at tendant , nou s devons nou s con te n t e r  
d e  t rois sou rces d'informa t i ons : 

. l a  teneur du déche t en éléments toxique s ,  

. les résultats de tests  "s tandard i sés"  
de  l ix iviat ion s imple s et  reproduc tibles,  

l e s  résultats fragmen taires d ' é tudes de 
laboratoire ou d ' obse rva t i ons " in situ " .  

E t  les risques toxicologiques ? 

Ils ne pou rront ê t re sérieusement  évalués 
par les spéciali s tes ( su r tou t en ma t i è re 
d ' écotoxicité ) que lorsque nous au rons ap
porté des réponses précises à ce t te deu
xième question . 

Nous connaissons la majeure part i e  des  élé
ments toxiques susceptibles d ' ê t re dispe r
sés dans l ' environnement par le s lixiviats  
et  nous savons également , en  fonction de  
la  nature du  mili eu récepteu r ,  quelle limi
te "admi ssible " ( avec tou tes les incer ti
tude s que cela comporte ) nou s pouvons adop
ter pou r les reje ts. 

C ' es t  pourquoi il e s t  somme tou te normal : 

- De fixer  globalement la tene u r  e n  poten
t i el poll uant admissible dans la décharge 
( not i on de seuil ) , en tenan t comp te  des 
quan tités globales ( notion de ges tion pros
pec t i ve de la décharge ) et non pas seule
men t  de la seule teneur d'un déche t quelle 
que soi t sa quan t i té. 

- D ' u til i se r  le s résul ta ts de tests  de 
lixi vi at i on ( au s s i  i mpa rfai ts soien t - i l s )  
pour  e s t i me r  les r i sques p résentés  par ce 
poten tie l .  

- De maî t r i se r  au mieux l e s  techniques 
d ' enfou i ssement.  

- D ' ê t re à même de collec ter , d ' analy s e r  
e t  d e  t ra i ter  les e ffluen ts u l time s. C e  
sont  ces eff l uen ts d'ailleurs qui pe rme t
L ron L aux toxicol ogues d ' éval uer  l e s vra i s  
r i sques. 

En bref, raisonner en flux en intég ran t 
tous l e s  pa ramè t res de la na ture des  dé
che ts , mais auss i  de l a  "qua l i té"  du s i te , 
de sa s i tua t i on hyd rogéolog i que e t  géogra
ph ique , e t  de son mode de ge s t i on. 
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Cu ltu re of a hyd rocarbon producing Alga, 
Botryococc u  b rau n i i ,  at p i lot level 
Marianne Destordeur • 

RESU.:IE 

La rech erc . ·, v :; 1 s t a 1 t  à cult iver l ' algue 
Bot ryococ c u s  bra u · 1  dans une installation de 
ple i n  a i r ,  a u  s t a cl( pilot e ,  a fin de voir s ' il est 
possible de l u i  fa ire produ ire d ' import an tes 
quant i tés d ' hydroc a rb u re s .  

Une in s t a l l a t ion d e  c u l t ure a été conç ue pour 
la cult u re de cet t e  a lgue au s t a de pilote (cu ves 
de 500 l i t res / .  

Les expériences de c u l t ure en masse ont prin
c ipa lement mon t ré q u e  

1 )  L ' a lgue e s t  c ap a b le d e  croître en plein air 
d ' a vril à oc t o b re ( tempéra t ure comprise entre 
8 et 32 °C ) . 

2/ La c u l t u re est  rap idemen t con t a minée (2 à 3 
sema i nes après l ' ensemen cemen t /  par d ' a utres 
espèces d ' a lg ue s ,  telles que Scenedesmus et 
Chlorella . On n ' a p a s  é t a b l i  de corrélat ion entre 
le mom e n t  o ù  la con t a m i na t ion apparaît et la 
tempér a t u re ou l a  p l u v ios i t é .  

3/  Les teneurs e n  hydroc arb ures de l a  cult ure 
n ' excède n t  p a s  1 0  11/o par rapport a u  poids sec 
des algues . 

L ' essen t i e l  d u  t ra v a i l  a concerné 

a) la descrip t ion de ] ' évol u t ion de la culture 
fnomhre de cellu les , p l u viosité,  analyses du 
milieu de c u l t u re ,  e t c  . . .  ) ;  

h l  la recherche de moyens des tinés à empêcher 
la pro l i féra t ion des a lgues con t aminant  la cul
t u re et à a ugmenter la produ c t ion d ' hydrocar
bu res p a r  B o t ryococcus bra u n i i .  

Ces moyens a in s i  q u e  les expériences, qui ont 
pour lrn t la v a loris a t i on des a lgues après ex
t ra c t ion des hydroc a rb u res et l ' an alyse quali
t a t i v e  des hydroc arh u re s ,  son t décri ts da ns le 
rapport q u i  s u i t . 

SAMENVA TTJNG 

Het onderzoek bestond in het kweken van de alg 
Botryococcus bra unii in een open luchtin s t a l l a t ie,  
op pilootschaal, om na te ga a n  of het  moge lijk 
is deze alg bela ngrijke hoeveelheden koolwa ter
stoffen te laten voortbrengen . 

Er werd een kweekinstalla tie ontworpen voor de 
cultuur van deze alg op p iloot sch a a l  (kuipen 
van 500 liter) . 

De proefnem ingen inzake massa c u l t u ur hebben 
voornamelijk het volgende aangetoond : 

1 J De alg is in staat tot groei in open lucht 
van april tot oktober (t empera t uu r  t ussen 8 en 
32 °C) . 

2) De cult uur ra akt snel besmet /2 à J weken 
na de uitzaa iing) door andere a lgensoorten zoa ls 
Scenedesmus en Chlorella . Er werd geen correla
t ie vastgesteld t ussen het ogenb lik waa rop de 
besmet t ing verschijnt en de tempera t u u r  of de 
neerslag. 

3 1  De koolwaterstoffengehaltes van de c u l t u ur 
overschrijden met de 10 °lo in vergelijk ing met 
het droge gewicht der a lgen . 

Het voorna amste werk betrof : 
a )  de beschr1jving van de evol u t ie van de cul
tuur (aantal cellen , neerslag, a n a lyses van het  
kweekmil ieu , enz . . .  ) ; 
b )  het zoeken naar middelen om de voortplan
ting te voorkomen van de a lgen die de c u l t u u r  
besmetten e n  o m  de produk t ie v a n  kool water
stoffen door Botryococcus bra unii te verhoge n .  

Deze f'{liddelen evenals d e  proefnem ingen m e t  a i s  
doel de va lorisering der a lgen n a  extra c t ie der 
koolwaterstoffen en hun k wa lit a t ie ve ana lyse 
worden beschreven in het vers lag h iern a .  

0 
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Die For. chung b<'s tand 1 11 rl<'1' lùi / t ur der .-l lgr 
Botn·o oc-eus br.:1 1 1ni1  in <' l n<'r FrP i / 1  ht.in l,1a,0 
1m \ "er- uchsst adium. um ,u !:'rm 1 1 t dn . ob c. mo
"!1ch 1 s t ,  ihr gros:,C'rC' NengPn Kohlenw,1 •• C'r.to (fr 
erzc u en •u /;:i ssen . 

Es 1,urde li'ine .-l n/age en,agr für 
d1eser .-l igli' 1m l "crs uchs t;:i dium 
Beck.en/ . .  

die 
(500 

lù1 / t u r  
Li t C'l' 

Die Fers uchc oe1 Mengcnkul u1· hab n haup -
sachlich folgcndes hen·orgebracht 

1 J Un ter ire 1em H1mmli'/ kann die sc .-l ige von 
.·lpnl b is  Ok tober 1-1aci1sen lbe1 Temper l u ren 
zi., 1 schen � und ]2 ° Cels ius) . 

_ J Die Kull ur 1s schne/l inf1z 1!:'rl {et 1.·a 2 od r 
] l:'ochen nach dem A n  a en ) , und 21,ar durch 
andere .-llg n -arten . w1e die cened -mu und 
die Chlore/la. Erne Korre/a t 1 on zi,ischen dem .-l u
genblic.L. ,  an dem die .-l n steckung a u frra t .  und 
der Tempera tur oder der . 'ieder -chl agsmenge . 
konnte nicht ermitt elt 1,erden. 

]J Die Kohlem..:asserstoffgehal te  der Kultur über
schreilen m cht  die JO CZ:. im Vergleich mit dem 
Trockengei.· 1cht der rl /gen . 

Das l1'esent / 1che der A rbeil hatte  folgenden 
Bestand : 

a l  die Beschre 1bung des h"erdega ngs der Kult ur 
IZellenanzahl ,  ·1edersch lagmenge, Un tersuchun
gen der Kult urumgeb ung, usi,.- . . .  ) : 

b )  das Erforschen der .\1i t tel ,  die folgendes 
erz1.;ecken : 
. die \ erhinderung der A usbreit ung der di e  Kul
tur anstec kenden .4 lgen . 

die Zunahme der Kohlem-1asserst offproduk t i on 
durch die Bot ryococcus bra u n 1 i .  

D1ese Mit t e l ,  da d i e  Expenmente die A u ftvert ung 
der A lgen nach Kohlem..;asserstoffentzug zum Z1 e/ 
haben , -...•ie auch die qual i t a t i ve Analyse der 
Kohlem,,asserstoffe , sind im hiera uf folgenden 
Ber1cht beschr1eben . 
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REFERENCES 

l , 1 NTRODUCT I ON 

îhe aim of the research was to cul tivate 
the hydrocarbon produc ing algae , Bo tryo
coccus brauni i ,  in an open air pi l o t  in
sta l la t ion in order to use the hydrocarbons 
synthe sized by the alga .  
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Th, 1 ,  ., 1 ."ch con s 1 s t N I  1 n  c u i t  I v,, I  I ll[! t h e• a lc,d 
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l.1  ion  : 1. , , ·clc-r t o  ,-cc z f  1 /  i. poss t h lc l o  make 

f>l 0,h · 1 m1 1o rt a n t  q u  '1 1 1 1  t l  1cs o f  hydrocarhons . 

.-1 ul ·  ,. , 
Clll l /1 "<' 0 
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1 1 1!'- l . 1 / l a t  ton hl iJ S  dc vc · l opped for thr: 
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ï r, ,,cl 

1 u l t urc- cxpcrz mrn t s  111 a 1 n ly dcmon-

1 J Th, 1 /  " 1 .- capa h l  of 1�r0h' t n /� in open a i r  
it-0.11 ,l;J1 ! , , ,  Oc ohcr ( t cmpC'r-a I u r.- i,r:>l 1,1ecn !:. 8 •c 
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21 Th<' ! 01 r o oc u brëJ u n  · 
con t a m 1 :i , ·ec (2 L o  J 1-1ec!, 
o t hcr s . C', ; ·uch a s  Sec n e c:  
1\ 0 coi I l , 1011 iva s  e _  t a /,  
momPnl t i, c o n l ëJ m i n a t ion ,. 
L u re 01 , .1 1 : 1 1a ll . 

]) ThC> 1." 1 / 1 ure ' hydroca 
excf'ed 1 1, ·•  a · compa red t 
the a lg ëJf' . 

( 1 1 /  
, I ll 
. li '  

h<", 
1 /  ' 

1 hc• 

· • ·C' 1s  rap 1 dly 
sccd1 11g/  hy 

n d  Ch lore/la . 
hcL hl c-n the 
a n d  t e mpera-

1 t p u l s  don 1 1 
· y 1ve 1 g h l  of 

The e s nce o f  t h  research t " 1, -. 1 s r  · 1 1 11 

a )  he descr ip t ion of t h e  cvo l u u on of t h e c u l ! Ure 
(n umber of ce l l s ,  ra i n fa l l ,  L cmpe1•a t u re , c u l wre 
medi u m  a n a lys is , e tc  . . .  ) ; 

b )  t he 1 in d 1 11g mean to a v o 1 d  t h e pro l i fera t 1 on 
of a lgae con t a m in a u ng t h e  c u l  u ,�e a n J  cc in 
crea se t h e  f:ydrc,ca r 6 on proc..'u c t 1 o n  of i3orr�·c
coccus hra u n i 1 .  

These mea ns a s  1,1ell  a s  experime n t s  a 1 m 1 ng a l  
the  v a /ori z a l ion o f  a lg a e  o f  h'h ic h  thf' h_\ ·dro
carbon h a ve been ex t racted a n d  l he 1 r  q u a l J C a t / \ "e 
analysis a re des cribed in t h e  prescnl  repor . 

In  the pas t  the nume rou s  re search projec ts  
under taken on th i s  al ga we re m a i n l y  con
cerned wi th appropri a te c u l t u re med i ums 
for the a l ga ,  as we l l  as 1,•1i t h  the chem i c al 
study of  the hydroc arbons p roduced by the 
a lga cu l t i va ted i n  the l abora t o ry or taken 
from i ts na t u ra l  med i um ( 1 ) ,  ( 2 ) . The 
h i ghes t  hyd rocarbon con t e n t  h av i ng been 
observed i n  the case o f  a l gae tal<en from 
nature , we wan ted to cu l tiv a te th i s  alga 
in  mass and in  open a i r i n  o rde r to  a t temp t 
to obt a i n  resu l ts wh i c h  wou ld  be c o mpa rable 
to those sporad i ca l l y  obse rved in the natu
ral  med ium . 

The fi  rst objec t i ve to  be reac l1ed was the 
des ign of a cu l ture i n s ta l l a i: .i on aùaJJ L � ù  
t o  the a lga .  Th i s  i n s t a l l a t i on ,  i t s func � 
t i on i ng shou l d  be s i mp l e  and a t  l ow coSt  
becau se the expec ted produc ts  are t1yd ro
carbons , produc ts  w i th l ow added va l ue .  

The second objec t i ve to  be rea l i zed 1•1as 
the ac qu i r i ng o f  me thods a l l ow i ng to ensure 
the ma i n t a in i ng o f  the c u l t u re ( ev a l u a t ion 
of the growth of the a l gae , the i r l1ydro
carbon con ten t , determ i na t i on o f  the rna 1 n 
nu tr i t i onal  e l emen ts  of the med i um ,  mea sur-
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2 ,  DESCR I PT I ON OF T I I E  WORK 
U NUER THE CONTRACT 

2.1. GENER/\ LIT I ES 

pa rame te rs on 

CAR R I ED OUT 

M�;s cu l tu r  o r  hyd rocarbon producing al gae 
Bo t ryococcus brauni i was real i zed i n  a 
cu l tu re dev l ce .,, i th 500 l i tres capacity , 
e:;pec i al  l y desi gned for the cul ture of 
t i l l' se al aae . The a i  m or e xpe ri ment i s to 
ex �m i ne he µoss i b i l i  y of mass cul ture 
or these � l gae i n  the open ai r ,  and to have 

ll crn procluce ;;.n i mportant quanti ty of 
lv1 cl rocarlJ0ns. ' "' ai rn or the cul ture bei ng 
ti.e ob l n i n  o f  hy d rocarbons , products 
o� low a ·d  1e , Lhe technol ogy devel op-
·d Cor a cu l ture and for i ts col -
l · c t i ng si ,  � and inex pensive. 

2 . 2 .  DE 
/\ND THE 

R J  N O F  THE CULTURE DEVICE 
/\SU · • :G ME'l'HODS 

The al g st  ,cns i on is brought i nto a 
s a i n l es,  ste J tank ( d i mensi ons 1 x 1 
x 0 - 75 rr, ) . T l. bot tom of thi s  tank has , 
at i ts l 0\·1est poi n t , a val ve al lowing for 
easy emp Ly i ng of the tank. 

/\t n i ght , the ti mer stops the agi tati on. 
The cu l tu re i s  a i red 24 h on 24 ( ai r  f low : 
6 6  1 i tres/ m i n ) .  

A tube \-J i th hol es of i ncreas i ng di ameter , 
runni ng a l ong the shel l s  of the tank, at 
20 cm d i stance, ensured the agitation and 
the aerat i on of  the cu l ture thanks to the 
compressed a i r c i rcu l at i ng insi de it. The 
cu l tu re i s  aerated 24 h on 24 by means of 
a i r not enri ched w i th C0 2. 

Thi s  i nst a l l ati on type a l l ows the maintain
ing of a col on i a l  behavi our of the al ga. 

The harvest of the al gae i s  made by cen
tri fugat i on. 

The al gae a re dri ed by l yophi l l isation to 
get accu rate y iel d s. 

The stock of Botryococcus brauni i used , 
cornes f rorn the Cambr i dge cu l ture col l ection 
( nr. LB 807 / 1 ) . One cu l ture experi ment was 
ca r r i ed out wi th a Botryococcus brauni i 
str a i n  com i ng f rom the Uni versity of 
Gëtti ngen. 

The mod i f i e d  composi tion of the Chu med ium 
( compl ete med i um )  i s  as fol lows ( g/ l itre ) : 
KN03 : 0.2 K 2H P04 : 0 -0 2  

MgS0 4. 7  H 20 0 - 1 

cac 1 2.6 H 2o 0 .08 

Fe c i trate 
C i  tr i c. ac. 

0 . 02 

0 .1  

The pH is ad j usted to 7 w i th a KOH-solution. 
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The growth of the al gae is eva l uated by 
counting by the Thoma-cel l .  The extracti on 
o f  hydrocarbons which are exterior to the 
cel l s  i s  operated wi th hexane;  interi or 
hydrocarbons are extracted with chl oroform
methanol ( l  : 2 ) . The extracts are purified 
by chromatography on al umina column . The 
quanti ty analysis o f  the hydrocarbons i s  
real ized by wei ghing and by gas l iqu id  
chromatography ( GLC ) .  The qual 1 ty anal ysis 
of the hydrocarbons is real ized by GLC and 
IR spectrophotometry . 

The total protei n quanti ty was determined 
by the Lowry method ( 3 ) .  

The su l fate proportion ing was real ized 
fol l owing the ref l ectometer method ( 4 ) . 

The phosphate proportioning was real ized 
fol low i ng by the method described tiy 
Str i ck l and and Parsons ( 5 ) .  

The nitrate 
fol lowing the 
( 4 )  

proportioning was rea l ized 
natrium sal i cy l ate method 

The highest heat capacity at constant vol 
ume of d ry Botryococcus of whi ch the hydro
carbons have been extracted ( pure sem i 
steri l e  l aboratory cul tures ) were deter
mined fol lowing the Bel gi an norm NBN M0 2-
010. 

2 . 3 .  RESULTS 

2 . 3 . 1 .  First mass experiment 

The f i rst open a i r  cul ture test was carri ed 
out by inocu l ating , i n  the summer , a tank 
by means of semi-steri l e  Botryococcus 
brauni i cul tures prepared i n  the l abora
tory. At the beginni ng of the experi ment , 
the number of Botryococcus brauni i cel l s  
was 8.104. m1 - l . During this experi ment , the 
med ium cond itions were voluntarl y  kept un
changed in order to observe the cul ture ' s  
natural evol ution. This experi ment has 
shown that : 

a )  Botryococcus can grow in the open ai r ;  
the strongest growth was observed duri ng 
the fi rst month fol l owing i nocu l ation ( 6 )  
( evol ution from 8.104 cel l s.m1-1 to 2 2 . 104 

cel l s.ml-1  i n  one month ) .  

b )  Onl y  2 speci es of al gae compete Botryo
coccus in its med ium Scenedesmus and 
Chl orel l a. In winterti me no apparition of 
d i f ferent species i s  observed in  the me
dium. The tempe ratures registrated at the 
culture level varied from -15 ° C  to + 25 ° C .  

c )  A fter 6 weeks of cul ture , a fal l in  the 
number of algae is  regi strated duri ng 2 
months. This fal l can be expl a i ned by the 
fal l of the average temperature as wel l 
as by the exhaustion of the ma in nutrition 
elements of the med ium. I ndeed , after 7 
days of cul ture , the phosphatic concentra
tion of the med i um d i minishes from 22 mg/ 
l i tre to 1 mg/ l itre , and after 2 months 
the ni trates concentration of the med ium 
fal l s  from 150 mg/ l i tre to 20 mg/ l i tre ( 6 ). 

Fol l owing the ir progressive decrease , the 
nuw.ber of al gae practi ca l l y  stabi l i ses for 
3 months. 
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After the thaw of the ul ture , th 3 spe
cies (Bot ryococcus , Scenedesmus , Chlore l l u ) 
are round in identical propo rtions as 
be fore the frost. No greater  resistance 
to low tempe rature and l ack of nu t ri t i on 
e lements has been obse rved in Botryococ u 

r its contaminan ts . 

d )  For the collecting of the al gae ( h ar
vesting ), the ai ring is brough t to an n 
for 24 hours. The precipitation of m st 
of the al gae is then obse rved. hol 10\•: 
cy l inde r (height : .0  cm)  has been ada 
to the draining valve of the cu l tu re 
vice, thus allowing for the e i mina 
of the elements floating on the 
When the cylinde r has been 
al gae sti l l  on the bot tom of the tank flow 
out via the valve anà are stocked in 1 0  
litres carboys. After  24 h of àecanti ng ,  
elements corne to float on the surface , 
which are elim ina ted through pum. ing. Th-" 
algae which precipitat ed, \•,e re e ,  
lyophilizeà. The dry we i ght of the harvesc 
cont ained 6.104 ce l ls of Botryococcus/ml ; 
65. 104 cells of Sceneàesmus/ml and 35. 1 0·; 
cel ls of Ch lore lla/ml , is 0 . 18 g/li re when 
the weigh t  of the insolubl e atmosohe ric  
fallout el ements having re acheà the  c� l re 
has been taken into ac count, i. e. 1 9 8  mg/m2 
. day or 5. 94 g/m2 .month . 
Rainfal l varieà from 10 to 1 20 1 i t res of 
wate r/m2.month. 

e) The hydrocarbon content of the cul ture 
appeared at eve ry moment of the cul ture 
(sampling anà analysis eve ry fortnigh t )  
to be ve ry low ( 1. 5 % of the àry 1-1eight  
of the coll ected algae ) .  

2 . 3. 2 .  Laboratory culture expe riments with 
a view to solving the main probl ems encoun
tered during the al gae culture at p i lot 
level 

Attempt of eliminating conlaminant's 

Laboratory expe riments we re conducted to 
try to eliminate the cont aminants or to 
prevent their deve lopment, by the int roduc
tion into the Bot ryococcus culture of a 
green fil amentous algae Hydrodictyon 
re ticulatum. I t  has, indeeà , been obse rved 
that in a mass open air cu l ture of the se 
al gae, the cu l ture is contaminated by al gae 
which diffe r  strongly morphologically from 
Bot ryococcus ( and are thus easily separable 
by a simple physical me ans ) ,  and no pro
liferation of Scenedesmus or Chlorella is 
obse rved. 

Experiments showed that 

. in the case of cultures a l re ady contami
nated by Scenedesmus and Ch lorella at the 
moment of int roducing Hydrodic tyon re ti 
cul atum in the medium, the presence of this 
alga does not rest rain the prol ife rat ion 
of Scenedesmus and Chlore l l a ; 

• in the case of uncontaminated Bot ryococcus 
cultures at the moment of introducing 
Hydrodictyon reticu l atum in the medium , 
the presence of Hydrodic tyon re ticul a tum 
prevents the apparit ion of Scenedesmus and 
Chlore l l a  i n  the cu l ture , whe reas in all 
the check-up cu l tures ( identical cultu res 
wi  thou t Hyd rodi ctyon re t iculatum ) ,  Scene
desmus and Chlore l l a  appear and prolife r
ate. 
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A t tc-mp( to 1 11crcasc t he hydroc a rb o n  output of 
th\' c11 l : u1·c-

('lbc) :' t ry cxpe r i  men ts have  b e n  conduc ted 
i n  c, : ·  :E - L t s t the in f l  u e nc c  of para-
� t t 1· .-; \ l , ( ) ,  ( 9 )  which arc  supposed 
t ., n '«.· c he  a l gae ' s  sy n the s i s  of 
l · n · d , .  1 r� c-u rsors of  hyd roca rbon on the 
p:---. , lh' t, n of the se by Bot ryococcus. 

� i ng parame t e rs we r e  te sted  lack 
i: c.' . i l.,tcs and/or sulph a t e s  in the 

...... l ts sho1-1 tha t , comparcd  to the 
{ c-omple t e media ) , the  hyd rocarbon 
. s highe r in the impove rished 

t ,n- - -·. The hyd roc a rbon ou tpu L dec reases 
,� i lc· . . . .s : cul tures 1·1i tho•1 t PO.r. and wi th-

o ; �  � > ..; , r 'll tures wi thou t P04 . cultu res 
·. : i t C l .; �o nd che ck-up CU U l' E 

c :1 1,c othe r hand, in or 
�• · rc• rf n t Bot ryococcus oc-
or.c .. :� .:. �h .. as cul tiv a ted u ne 
C c1. ,b r !. t! ,e ) cou l d  no t p rod 
ca r t,?,:c- . stock f rom th Jn  
c·, ;; t i  , eer. ,.-, as cu l tiv a t e d  ;n 
•.-.'i Ll10; .. the bac te ria whic cc 
e xcept for one specie s ) .  '. s  
pe areè to be ve ry poor a s  cg ,  
carbon ( hydrocarbon ou t pu t r rr. 
1 % of the à ry a l gae  1·.ie ig� -c ) , 
cul tivated in a me dium wi th poo r  
S04 . 

Second mass experimen t 

check if 
f rom the 
( LB 807 / 1 

r e  hydro
,· rsi ty of 
Jge stock 
)nize it , 
� tock ap
:-:!s hyd ro
·c or le ss 
even 1·1hen 

:004 and/or 

The preven tive int rodu c t ion of  filarr.entous 
al gae , Hyd rodic tyon re t iculatum in to the 
Botryococcus braunii cul ture  medium was 
app l ied at pilot  l ev el. 

Conce rning the preven tiv e  e f f e c t  of the 
Hydrodic tyon int roduc t ion wi th re gard to 
the prolife ration of Scenedesmus and 
Ch lore lla , the expe riment  has sho,.-:n ( 1•.i i th 
regard to the re fe rence cul t u re v i thout 
Hyd rodic tyon ) that the in t roduc t ion of 
Hydrodic tyon : 

1 )  slows down the Bot ryococcus braunii 
grow th ( Hydrodic tyon t akes  nou rishing e l 
ements away, darkening of  the culture 
medium ) ;  

2) delays the appe a r ance o f  Scenede smus 
and Chlore l l a, bu t doe s no t p r e v e n t  the 
appea rance and the proli fe ra t ion, in oppo
si tion to what  happens in l abor a tory cul
tures. In the re fe rence t ank, the Scenedes
mus and Chlorella appe a r  a f t e r abou t 3 
weeks cul ture, while in the othe r tank they 
appe ar  aft e r 4-5 weeks cul t u re ; 

3) a f t e r  abou t 1 we e l< cul t u r e  c auses the 
appearance of zooids i n  the me dium ( pro
ceed i ng from Hyd rodic tyon) as big as Chlo
rella. 

Afte r 2 weeks cu l tu re, pa r t  of  the algae 
are sampleà in the " re fe rence " L ank ( w l  Ll ,
ou t Hyd rod ic tyon) and in the " t e s t "  tank 
( w i t h Hydrod i c tyon ) ( 10 li t r e s  i n  both 
cases) to compare the hyd roca rbon y i e lds. 

In the case of the " te s t "  t ank, the zooids 
are found in the filtra t e  with Bot ryococcus 
brauni i ,  since they are not held bacl< by 
the filt e r  du ring the collec t i n g .  
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I n  h i s  case the eval uat i on of hyd rocarbon 
y i e lds p roduced by Ro t ryococcu s braun i i ,  
real l zed by . e x t rac t i on and the rat i o  of 
the i r  1-1e i gh t  ove r  the d ry we i gh t  of the 
col l c ted algae i s  t,a i n t,cd 111 1  h an e r ror 
by defau l t becau s e  of  the pre sence of the 
zooi ds . 

The l1yd rocarbon y i elds for both cu ltures 
are roughly i d e n t i cal  ( 7 . 3 % for the " re f
e renc e "  tank, and 7 .  1 % for the " te s t "  
tank ) . T h e s e  y i eld s  i ncl i cate  that the hy
di:-ocarbon produc t i on by Bot ryococcus 
braunii  i s  comparat iv e ly more i mportan t 
in the cas e o f  the " te s t " culture than i n  
the case of t h e  " re fe re nce " tank. Th i s  
re sul t can be explai ned by the fac t that 
the Hyd rod i c  yon de p r i ve s  Bot ryococcu s 
braun i i  f rom food mate r i al ( n i t rates, phos
phate s, e te . . .  ) . 

Inde P d , i t 
P04 o r  SO 
an i ncreas, 
Bot ryococc1. 

The e f fec L 
s tud1 e d  at  
on the gro 
of the C O  
hyd roc arbor. 
braun ii . 

·:1as i :101-m tha t the absence of 
i n  'îe cul t u re med i um causes 

of 1e hyd rocarbon yi eld of 
bra, · · i . 

r r and S04 s tarvation was 
h e  vel of open ai r culture 
,1 ( 1o t ryococcus braun i i  and 
A.mi j i on as well as on the 

pr c t ion of Bot ryococcus 

I n  the pre· .. ' ou s l  d e sc r i bed open ai r cul
ture in s ta l l a t i cn , tv,o tanks we re seeded 
wi tl, a pu re Bot ryococcus braun i i  culture ; 
the " pi lot tank" con tain ing the comple te 
cu l tu re me d i um ( Chu me d i um ) , and the " test  
tank" con ta i n i ng the same culture medium 
w i thou t S04 and P 04. 

The re sults  are the followi ng 

. A s  compared to the  p i lo t  tank , the growth 
of Bot ryococcu s braunii i s  sli gh tly lower 
than i n  the  te s t  tank. 

. Scenede smus and Chlorella appear s i mul
taneously i n  bo th tank s .  

. The  hyd rocarbon con t e n t  i s  largely ident
ical in bo th tanks, i.e . 6 . 5  % ( d ry we igh t )  
for the pi lo t tank and 7 .  8 % for the tes t  
tank. T h e  hyd rocarbon ou tpu t  increase i n  
the cultu r e s  w i  t hou t S04 and P04 i s  lowe r 
in  the case of the open ai r culture than 
i n  that of the labo ra tory cultures.  This  
may be  e x plained  by  the P04 and S04 input 
of the ra i n. Ind e e d ,  the analys i s  of rain 

Ynl ,,:a, 

l(. J - •-

BO 

bO 

JO 
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sample s at the culture leve l  !nd i c a tes a 
P04 con ten t of 0.09 mg. 1-1 up to CJ . 33 mg. 
1 -1  followi ng the harve s t i ng pe riod .  The 
non-s tarved Chu medium con tains 1 3 mg of 
P04 I -1 . 

The S04 content of 
1- 1  following the 
S04 content of the 
is 20 mg.1 -1 

the rain i s  1 to 1 4  mg. 
harve s t i ng pe riod . The 
non-s tarved 504 med ium 

The rainfall varies from O to 60 li t re s/m2 

and pe r week , whereas the ini t i al culture 
volume is 200 1 1  tres . The quan t i  ty of nu
tr i  tional elements introduced by the rain 
is  not negli geable, and the experiment 1s 
not qui te comparable to the one carr ied 
ou t in laboratory culture s i nce in  the case 
of the open ai r culture the re 1 s  no real 
starvation. 

Valorisation of the a lgae alter hydrocarbon 
extraction 

The hige st heat capaci ty at cons tan t  vol
ume of dry Bot ryococcus of wh ich the hydro
carbons have been extracted ( pure sem i 
sterile laboratory culture s )  we re de ter
mi ned . 

The result was 3.850 kcal/kg ( 16.17 .106 J/ 
kg ) . As a compari son dry wood has , in 
the same cond i t ions , an average max imum 
heat capac i ty of 4.700 kcal/kg. 

The total prote in con ten t of Botryococcus 
braun i i  after hydrocarbon e x t ract ion i s  
evaluated at about 28 % ave rage wi th regard 
to the dry algae we i gh t. 

Qualitative analysis of the hydrocarbons 

The absence of absorpt ion peaks charac t e r
i s t ic of groups whi ch are fore ign to the 
C-C or C-H bonds, at the regi s t ration of 
the IR-Spect rum ( ex te rnal and i n te rna! ) 
proves that pure hydrocarbonated e x t racts  
are obtai ned. The presence of  absorp t i on 
peaks characteri s t i c  of the v i ny l  group 
( =  CH2 ) indicates the exis tence of ole f i ne s  
in our extract s  ( fi g .  1 ) .  

The G LC of the extrac ted hyd rocarbons ( e x
te rnal and internal) shows that 1 t i s  a 
complex mi x ture of hydrocarbons ( fig. 2 ) .  
The mos t importan t among them have a numbe r 

Fig. 1 : IR-sp�ctrum of 
hydrocarbons produced by 
Botryococcus bra unii 
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of carbon atoms equal to 27-29-3 1 .  The in
te rnal hydrocarbons sometimes have, besides 
the hydrocarbons which are commun to the 
external hydrocarbons, sho rte r hydrocar
bons { C 1 5 - C1 7). No correlation was ob 
served between one or other cul ture cond i 
tion and the presence of one or other 
hydrocarbon. 

2.4 . ANALYSIS  OF THE RESULTS AND COMMENTS 

The existence of a causal relation between 
the Scenedesmus contaminati on on the one 
hand and the l ow hydrocarbon output of 
Botryococcus on the other, is highly prob
able. It is well known, indeed, that Scene 
desmus secretes antibiotics in the medium 
{ 10) and that a Botryococcus stock , which 
has practically no bacte r i a ,  does not pro
duce hydrocarbons {case of the Gêittingen 
stock) { 1 1 ) .  

The means of eli minating contaminants from 
the Botryococcus culture and the elements 
wh ich increase the hydrocarbon output of 
th is algae have been considered indepen
dently at pilot level. 

The diffe rence between the results obtained 
in laboratory on one hana and in the 
open air on the other coPcerning the 
increase of the hydrocarbon y ie lds by P04 
and S04 starvation , can be explained by 
the fact that there is no real starvation 
in the open ai r { contribution of the rain). 

3 .  CONCLUS I ON 

The mass culture experi ments of the alga 
Botryococcus brauni i  show : 

1 )  that it is possib l e  to make this  alga 
grow in open air in the Belgian climate 
conditions, from April to Octobe r ;  

2) the dif ficulty to obtain a pu re mono
cultu re associated to high hydrocarbon out
puts { > 10 % of the dry we ight of the 
a l gae ) . 

1 4 2  
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1 Fig . 2 : G-L · 

the hydrocarl 
Bot ryococ c u s  

• 1·01 

_t.;, : 
, u , , 

og ram of 
, duce d  by 

':r.e solu t i ons applied to the ;:i ro ' e ms men
tioncc. under 2. 3. 2. above v re Jccess ful 
i.n the case o f  laboratory e u ' tu r, ,.; (cl osed 
cu l tu res) , but d i d  not •,1or\, in the case 
of the open air cultu re because hc cu l ture 
is in  an open system. 

I f  it seems, then, that the de scribed open 
culture sys t em is of a simple des i gn and 
economic function i ng, i t has neve rtheless 
not allowed to o roduce an impo rtant b iomass 
assoc i ated to h 1 gh hydrocarbon outputs. 

On the basi s  of the resul  ts ,1e ob ta i ned , 
it would be inte resting to  cultivatE:: . ttle 
alga in mass in 2 cultu re systems, 1 : e. 
a system al l owing the production o f  an im
portant b i orr.ass ( corr.plete rr.eôiun,), _and a 
culture system a l lowing part o f  th e b 1 omass 
produced in the first system to produce 
important quanti ties o f  hyà rocarbons 
( starved medium). 
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Mise au poi nt d ' une  nouvel le méthode 
de dosage de la  pouss ière respirable 
et de la s i l ic� l i bre aux postes de travai l  
de la  s idéru rg ie * 
Roland Deswaef et D anielle Jacquemart · •  

RESUJ\JJ·,' 

L 'obJN de /,-, rec h e:rch consistai t  à met t re a u  
poml , d ' u ne p a ri , u n e  l c h n i q ue d e  prélèvement 
dps poussières resp i ra h les a l véola ires el , d ' au
tre p a rt , u n e  mét hode d ' a n a lyse des di fféren tes 
form s crist a l l i n e s  de l a  s i l ice l i b re .  

L a  prem ière p a r t ie d e  l ' é t u de a réces s 1 t e  la 
réa l i s a t io n  d ' u n  n o u vel écha n t i l lonneur de pous
sière resp i ra b le rép o n da n t  a u x  impéra t i fs sui
va n 1 s  : 

a )  préle ver la fra c t ion resp ira b le a l véola ire des 
pou ssi ères en s uspens ion s u i v a n t  une courbe de 
rét ent ion recon n ue a u  n i vea u int erna t iona l ;  

b J perm e tl' re d I ét a b l i r des courbes d ' é t a lonnage 
propres à c h a q u e  t ype d I ül e/ier par des métho
dPs ind i rec l es , t elles  la réflec t omét rie dans le 
vis i b le el l ' a b so rp t iométrie  B ;  

c l  réco lter les pouss ières de m a n ière à sat isfaire 
a u x  cond i t ions opéra t o ires des a n a lyseurs u t i-
1 isés . 

A fi n de rencont rer les crit ères el recommanda
i ions a u x q uels  les hygién is tes  indust riels se 
réfèren t  p o u r  défin i r  les p a rt icu les à prélever 
en vue d ' é v a l u e r  les conséquences évent uelles 
des pous s i ères e n  s uspens ion sur la santé ,  nous 
a vons incorporé da n s  le nou vea u système des 
mi crocyc/o n es p o u v a n t  êt re u t i l i sés à la fois en 
st at i q u e  (pos t e  fi x e )  el en dynamique (sur 
/ ' homme) . 

Com me la dét er m in a t i on pondéra le des part ic ules 
par pe. ée n ' est pos s i b le q u e  pour des quant ités 
repre�ent a n t  u n  pourc en t a ge s ign ific a t i f du poids 
du fil t re v ie rge , c '  s l - à -dire da ns le cas des 
t e,· h_n 1 q ues de réco l t e  à gra n d  déb it ou à longue 
dt'.rce de prélè vement et comme, de plus,  les 
me:t hodes ut  i l  is · es en hy g 1 ène indust rielle son t 
de p l u s  en p l u s  orient ées vers l ' u t i lis a t ion de 
pompe à fa 1 h /c déh 1 l  et des t emps de prélève
mt'n l re la t. 1 vemcnl  courts (ma x .  8 h l ,  l ' évalua
l io n  clrs pcl  i les q u a n l  i t és de m a t  ièrc écha nu llon
nér a nécess i t é  la m i se au poin t de mét hodes 

SA MENVA TTJNG 

Het onderwerp van het onderzoek bestond in het 
on twikkelen,  enerzijds , van een bemonsterings
techniek van a l veolair inadembaar stof en , 
anderzijds , een ana/ysemethode der verschillende 
kris l a l vormen van vr1je k ieze/. 

Hel eerste dee/ van de s t udie vereiste  de ver-
1vezen/ijk ing van een n ieuw bemonsteringsappara a t  
v a n  inadembaar stof da t a a n  volgende bepa
li ngen voldeed : 

a l  d€ al veola ire inadembare frac t ie stofdeel tjes 
in suspensie bemonsteren volgens een op int er
nal ionaal n i vea u erkende reten t iecurve ; 

b )  de opslel ling mogelijk maken van 
curven eigen aan ieder werkplaat s type 
directe met hodes , zoa ls de zichtb are 
mel rie en de 8-ab sorptiometrie; 

cl  de stofdeeltjes zo op va ngen , da t 
1vordl aan de toep ass mgs voorwaa rden 
gebru ikte ana lyseerders . 

zjk ings
door in
reflecto-

volda an 
van de 

Om tegemoet te komen aan de crit eria en aan
bevel ingen waarop de industriële hyg zënespec ia
lis ten z ich baseren om de te bemonsteren dee/tjes 
te bepalen met het oog op de evalua t ie der 
eventue/e gevolgen van de stofdeeltjes in sus
pensie op de gezondheid, hebben w 11 in het 
n ieuwe systeem microcyclonen gci'ncorporecrd dze 
zo1ve/ stat isch (vaste post / a is dy namisch (op 
de mens/ gebruikt ku nnen worden. 

Vcrmits de gewogen bepaling der dee/tjes door 
weging slechts mogelijk is voor hoeveclhed<m die 
een beteken isvol percen t age vertegcnwoordigen 
van het gewicht van de ongcbruzkte  filtc-r, 
d. w .  z.  in het geval van op vanglechniek en met 
groot dpbiel of lange bcmonstcringst iJd, en 
verni its bovendzen de in de mdustriële hyg z�ne 
gehru ikte methode!'- meer en mcC'r geric h t  z 11 n  
naar het gebru ik van pompcn mC't J.-1ag deb zet 
en belrekkl'11jk kortc bemonsteringst zjde-n (ma x .  
8 h) , vergt de evaluatie van dC' klC'inc hoevePl
heden hemonsterde mat cr1c de on t w zkkcling va n 

• rtecherche subs i d i ée par la Commission des Communautés Européennes (A ffaires soc ial es ) 
• •  Respec t i vement  Chargé de Recherches principal à l ' INIEX et  Technicienne ch imiste au Cebedcau 
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indirc-ctes d 'est imat ion (r "flt,ctoml:'trie et dens1to
r.1étric-) . 

De notre expérience, il ressort que. /or · de 
l 'établissement d ' une courbe d 'éta lon11,1ge de 
poussière de composi t ion chimique con t .,n tC' ,  on 
cho1s1ra la réflectométrie car cet te mét hode 
de loin la plus simple et fa i t  appel à un ,,ppa 
reil/age peu coûteux et répandu dan le /abora
to1res industriels . Dans le cas des poussiè.'rè' • 
de composit ion chimique van a ble, on ut ilisera 
I 'a bsorpt 10n B car la réponse esr quasi  ind · pen
dante de la composit 10n des part icu les . Ct' C le  
dernière nécessite,  par contre ,  u n  appareil lage 
coûteux et mo111s répandu . 

Comme les quantités de poussières r ue 1 1 / 1  s 
sont très souvent de l ' ordre de 0. 1 à 2 mg par 
cm 2 , nous avons ete astrei n t s ,  en diffra t 10n 
RX. à développer une méthode direct e ,  c ' est -à
dire sur échant illon te/  quel . 

La fine couc,ie de poussi ère captée sur la mem
brane fi ltrante nous a condu H à développer la 
technique des poudres par réflex ion : tech n i q ue 
s 'appliquant à une gamme de concentra l !ons 
s 'étalant de 100 à 2 . 000 µ g  par cm2 , gamme 
sa t isfaisant à la fois aux condi t ions d ' analyse 
(non sa tura t ion au phénomène de réilect ance 
transparence aux ra vonnements B et aux RX CoKa 
et CuK o , • • .  J et d; prélèvement (déb its fa 1 bles 
et temps d 'écha ntil lonnage courts , 8 h ma x . ) .  

ZUSAMME. FASSUNG 

Der Gegenstand der Untersuchung 1.;ar die 
Rich t igstellung, einerseits ,  eines Entnahmever
fahrens der zellenart igen eina tembaren St aub
part ikel und, andererseit s ,  einer Untersuchungs
methode der verschiedenen kristal l inen Formen 
von Si/iciumdioxyd. 

Der erste Teil der A rbeit hat  die Herstellu ng 
eines neuen Probenehmers von a tembaren Staub 
erfordert ,  der folgenden Bed111gungen nachkommt : 

a) er entnimmt den atembaren kris ta l l inen Anteil 
von Schwebst a u b ,  entlang einer internat ional  
anerkannten Staubrückhalt ungsk urve ; 
b) er ermoglicht die Festlegung von Eichkurven 
für jede Betriebswerkstatte,  dank indirekter 
Methoden , wie etwa das Spiegelreflexmessver
fahren im Sichtbaren, oder das Absorpt ionsmess-
verfahren 8 ;  

c) er sammelt die Sta ubpartikel ein,  so dass er 
allen verfahrenstechn ischen Bedingungen der 
verwendeten Analysatoren gerecht wird. 

Damit die Kriterien und die Empfehl ungen belolgt 
werden , die den /ndust riehygienikern als Ma ss
stab dienen, bei der Best immung der zu ent
nehmenden Part ikel für die Messung der even
tuellen gesundheitsschadlichen Folgen von 
Sc_hwebstaub,  haben wir dem neuen System 
Mikrozyklone eingefügt ,  die sowohl stat isch (lest 
angebracht J ,  wie auch dynamisch (beim Men
schen) angewendet werden konnen . 

Da die Ge�ichtsb�st immung durch Wiegen nur für 
Mengen moglich ist , die einen wesentlichen Pro
zentsatz_ des reinen Fil tergewichts darstellen , 
d . h .  1m Falle von Einsammelverfahren mit 
grossen Dur_chsa tz  oder von langer Dauer, und, 
da zudem die modernen Verfahrensmet hoden immer 
mehr da zu tendieren , Pumpen mit k leinem Durch
satz  zu benut zen , sowie die Entnahmeda uer rela
t iv kurz zu ha lten (ma x .  8 St . ) ,  war es notwen-
1 4 4  

onn "1 t l l 1'l' /, se s ha t t ingsmet h o des ( r  fic:• t omet rie 
en ci, tt, nd rie) . 

/ ' 1 t  C, l ,  
\ ' ,  1 l 11 

1 ne ven b l ijla da t ,  b ij c/0 op s te l l rng 
, ·· 1 11escu r v a n  s t o fdee l tJ f'S met  con-

1 l' 

, , 1k 11 nd 1 ge sa m en s t e l l ing . voor de 
za l gekozen w orc/en 1.; a n t  deze 

1 r  :·c1· i 1 1 t  de een voud1gste  en cloet beroep 
• c ni l ig e  en in de indu s t r , · · /e la  bora

) t• ide u it rust ing . ln het gev a l van 
\ · rnd r/1)ke scheih u n d ige s c1 rnenstel l ing 

; , >  ;0 1·p t i  gebru ik l 1vorden wünt  de res
. • h c/ ona {ha nkel  ijl< v o n  de sa menstel

P,'I jes . Deze / a a t s t e  ve r�t , daaren
c lurc n m inde r  verspr ide u 1 t ru s t ing.  

<' ·li'clheden opgevang n s t o f  v a a l< ter 
0 . 1 tot  2 mg p e r  c m2 z 11 n , 1.;erden 

11racht  in X-stra lcnd dira ct ie een 
methode t e  onl 1v il-: . , C' len d . 1v . z . op 

r,a /s het 1 s .  

D :1 · 1 • ,r stof,  opgeva ne, Of 
le 
00 
n 

hel  {1 1 t er
i l  1.., il< kel ing 
,..e flect Je  
'1Cen trat Je
L m2 ; deze 
• rden voor 

rr.,:,m ' rz- · r.  n<'efc ons gel e , d  l u  
1·a r. J t r n1ek der poede rs 
ecnn zf' loegepast wordl op 

gamm.:i v�n ;c,o tot 2 . 000 µ g  
P,amma "oh'ocr zo1vel  a a n  de 
de a n a l. ,,e, n 1ct- verza diging 
sings ver;;,·h :}1 sel , transp a ra n t i<: 
I , ngen en � 3n de CoKa en ê 
a is voor rh, /age (deb iet ) Of 
monsterwgs' 1J d ( h m a x . ) .  

SUM 1ARY 

C' I 
' l 'l· 

h 
00/ 
0 • 

, ng 

1-1eerk a a t 
!e 6 - s tra
'X-s t ra len ) 
1; en be-

The a im of the research was t he development , 
on the one hand,  o f  a sampl i n g  t e c h n i q ue of 
a l veolar resp irable dust , a n d ,  o n  l he ot her 
hand,  of an ana lys is method of t h e  d1 fferenl 
crista JI  ine for ms of free sil  ica . 

The first part of the s t u dy req u ired t he con
struct ion of a new respirab le dus t  sa mp /er meet 
ing the loi Jo1.., 1 11g requ iremen l s  

a )  samp l i n g  of the a l veola r  resp ira b le d u s t  frac
tion in suspension fol lowing a n  i n t e r n a t ion a l /y 
acknowledged retent ion curve ; 

b )  a l lowing t he esta bl ish ing o f  s a mp l 1 ng c urves 
proper to each type of 1vork ing p l a c e  by indirect 
methods , such as reflect omet ry in t he v is ible 
and 8 a bsorpt ion mea s uring;  

c )  collect ing the dust  p a rt , c les  i n  order to  meet 
t he opera t ing condit ions of t h e  u sed a n a /y ers . 

In order t o  comply 1v i l h  t h e  cri t eria a n d  recom
mendat ions to which t he indu s t r i a l  hyg1 ene 
spec ia I ists refer for clefi n  i ng t h e  p a rt icle . to 
sample 1v i t h  a vie1.; to e v a l u a t ing t he poss i b le 
conseq ue nces of t he suspcnded d u  · t on hea l l h .  
incorpora ted i n t o  t he ne1v sys t em m ic rocyc lones 
usea b le bot h st at ic a l ly (fixed posi t io n )  and dy
namica l/y (on a person } .  

11 s the pondera / det crm inat  ion of t he p a rt ides 
by weigh ing 1s on/y poss ible for q u a n t 1 1 ies 
reprf'senting n sign ific a n t  percent age of th C' 
weight of the unusf'd fi/ ter ,  i . e .  , n  t he Cfl!'C' 

of col/ect , ng t f'chn 1 quf's 1.; 1 t h  i mport a n t  f/oh' Ol'  

used over a long per,od of t imf' ,  a n d  a s ,  mor0-
over, the mct hods uscd in , n d11 !:' t r 1 a l h_\'f. H'ne 
are ever more or1C'nted t o1vards t hC' 1 1se o f  p u mps 
with low flow and rcl ù t i vcly hort ..... i1 mp / 1 n{!.. 
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d ig ,  n u;i rl I g . i n d  ircl< L<' /\IC'ss v rf a h rcn (Sp ieg<:!1-
l'C!fl<'x- und Di<.: h l emess vcrfa hr<"n)  z u  enl w ickeln , 
fii1· c/<1 s E rf n ss<'n von /< le,  ncn Prohcna hmcn . 

Aus unscr<'m Experimen t g<" h l  hcrvor, dass,  bei 
der B s l  1 m m ung der Ei h l< urvc von S t a ub mit 
konst a n / cr chcm isch er V r b 1 n dung, das Spiegel
rcflexmr•ss verfa hren die 1-1o h l  pa ssends t e  Met hodc 
isl , d,, s , e  m i t  A bs t a nd am l 1ch tcsten a nzu
wcnden 1s t , u n d  a usserdem die  Appara t u r kosten
uno ufi-1c•n clig und i n  den 1 n dusl riellen Versuchs
sta t ionC"n  bere 1 l s  h a u fig a nz u t reffen is l .  Bei 
Sl aub mi t sch 1-1 a nl<en der chcm1 scher Verb indung, 
w1rd c/ 1 <' 8 -A b sorp t io n  hen u l z t ,  da die c hemische 
llerb indung der Pa rt ikel  d i e  A nzeige k a um beein
flusst . Jcdoc h  benot  igt  die l e t z tgena n n le Methode 
bedeul <  nd l< os t sp ie / 1 geres u n d  1•1en iger verbrei
tetes 11 1 b e i t s m a t eri a l .  

!\lei/ d i e  fil/en gcn von 
haufig LM is c hc : 1 o. 1 
sahen wir un ver, 
lenbeur{ • i ng , ,c 1 .  
die Pruhe a is lchc . 

Die f ine St ,, 
bra ne abgef;, 
das .'> l a u b rel 
dieses llerfa h · 
ka/a t·on 1 00 
w1rd so1-1ohl 
Sat t 1 gung bc1 · 
bei Strah lc,, 

I S  
/en 
Rc/1 

• i n d  ' 

cinges a mmel t en Sta ub sehr 
u n d  2 mg per cm2 /iegen , 
lass t , durch Rontgenstrah
! rek l e  Met h ode , d . h .  au{  

.' l i  c n t 1v ic k e l n . 

die  von der Filtermem
de , h a t  uns  veranlass t ,  
fa h rcn zu  entwickeln 
•t s i c h  bei einer D ic htes-

10 µ g /cm2 an . Diese Ska la 
l n a lysebedingu ngen ( n icht 
wnsphanomen , Transparenz 

1 Rontgenstra h len  CoKo und 
CuKo , . . . ) . c_1 uc h  den Bedingungen der 

u n d  der Probenahmedauer 
w , e  

gering<'n En t n a hmc 
(8 St . ma x . ) gerech l .  

1 .  I NTRODUCT I O N 

Pour qu ' une méthode de mesure de l a  concen
trat ion massi que des poussières respirabl es 
dans l ' a ir aux postes de trava i l  a it  toutes 
les chances  d ' être appl i quée d ' une mani ère 
identi que par d i .f férents organismes-enquê
teurs , i l  faut que l e  nombre de man ipula
tions so it rédu i t  au m i n i mum . La techni que 
de pré l èvement do i t  donc s ' orienter vers 
un di sposi t i f  à présé l ecteur de particules 
capabl e d ' iso l er l a  fraction respirabl e  
su ivant une courbe de rétention connue et 
de pré férence  compat i b l e  avec des débits 
de pré l èvement f a i b l es . 

De pl us , l e s  échant i l lons, souvent de fa i
ble masse , do ivent pouvo ir s ' adapter aux 
méthodes d' ana l yse l e s  plus d i verses et 
de pré férence  non destructives . 

Le but de l a  recherche est de mettre au 
po int une méthode de dosage rapide et spé
c i fi que de l a  poussi ère respirabl e  alvéo
la ire et de l a  si l i c e  l i bre aux postes de 
trava i l  de l a  s i dérurg i e . El l e  devra per
mettre 

1 )  à l ' i ndustri e s idérurgi que d ' échanti l
l onner e l l e -même l es part i c u l es respirabl es 
su i vant une méthode s i mpl e et éprouvée ; 

2 )  de m i eux dé f i n ir l a  charge po l luante 
due aux part i c u l e s  so l ides en suspension 
aux postes de trava i l ,  tant qua l itat ivement 
que quantitativement . 

Pour atte i ndre 
avons dû  
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c e s  deux obj ect i fs ,  nous 

t 1 mf!s f max . 8 hours / ,  the eva/ua t ion of sma /1 
quant it ies of sampled matter required the deve
lopment of indirect est ima tion methods freflecto
metry and densitometry J .  

' 
lt appears from our tests,  that for the est ab-
lishing of  a samp/ing curve for dust wi th  a 
constant chemical  composit ion, ref/ectometry wi/1 
be se/ected, this method being by far the 
s impler one and call ing for an inexpensive ap
paratus  which is widely preva lent in the indus
trial Jaboratories . ln the case of dust with 
variable chemical composit ion , a -absorption wi/1 
be used as the response is practically indepen
dent from the composition of the partie/es . This 
requires , on the other hand, an expens ive and 
Jess widespread equipment .  

The quantities of col/ected dust being very often 
of about 0, 1 to 2 mg per cm2 , we were /ed in 
X-ray diffraction to deve/op a direct method, 
i . e .  on the sample as it is . 

The fine layer of dust co/Jected on the fi/ter 
membrane induced us to the development of the 
technique of the powders by ref/ection : t h is 
technique is applicable to a concentra t ion range 
from 100 to 200 µ g per cm2 ; this range meets 
both the analysis condit ions (non satura t ion at  
the refiecta nce phenomenon, transparence to the 
8 rays and to the CoKo and CuKa X-rays, . . •  J 
and t he sampling (/ow flow and short sampling 
t ime, max. 8 hours } requirements .  

a )  Concevoir et réal iser un nouveau type 
d ' échanti l lonneur permettant , d ' une part , 
de prél ever la  fraction respirable des 
poussi ères en suspension suivant une courbe 
de rétent ion internat ionalement reconnue 
et , d ' autre part , d ' établ ir des courbes 
d ' éta lonnage gravimétriques spéc i fiques 
à chaque type de poussière . 

b )  Mettre au po int 
une méthode de dosage non destructive 

de la si l ice l ibre ( quartz o , cristoba l ite 
et tridymite ) dans les poussières respira
bles par d i ffraction RX ; 

. une méthode d ' ana lyse pondéra le  des par
ticules par mesures indirectes ( réflecto
métrie dans le rayonnement visible  et 
absorptiométri e 8 ) . 

2 .  POUSS I ERES RESP I RABLES CR I TERES ET  

DEF I N 1 T  I ONS 

Poussières en suspension , poussi ères inha
labl es , poussi ères totales , poussi ères 
fines,  poussi ères alvéola ires , etc . . • , 
toutes ces dénominat ions pour déf inir l es 
particules affectant la santé en empêchant 
l e  fonctionnement normal des poumons ont 
entrainé , par manque de rigueur dans les 
définitions , des confusions tant dans le 
doma ine de l ' environnement que c e l ui de 
l ' hygiène industrielle. 

Il est certes donc pas inut i l e , avant 
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' entame r l ' � t u  e s te hn 1 qu • e pr0 1 " -
vement et  de l ' analyse de es par t i  u l e s , 
de rappe l e r  ce rtains cr i t " res e dé f i n i 
t i ons . 

En 1952 , l a  Bri t i sh Med i cal  Re ear h un
c i l  défini t comme ouss i � rcs res i r�b l es 
la  frac t i on des part icules  en uspen • i on 
dans l ' ai r  capable d ' a t t e indre l e s a 1 v · o 1  
pu l mona i re s .  Le BARC cho i s i t comme ré
sé lecteur l ' é l utri ateur ho r i zon tal He xhle  
dont les  carac téri s t i ques de  coupu re g ranu
lomé trique son t b i en dé f i n i e s  ( fi g . l ) . 

Fig. I : Pourcentage de pou ss i ère- inspirée- dans 
/e système respira toire en fonct ion du d i amètre 
aérodynami que 

En 1959 , lors de l a  Conférence Internat i o 
nale sur l a  pneumocon i ose à J ohanne sburgh , 
l e s  expe rts adoptent l e  c r i tère de l a  BMRC 
en spéc i f i an t  que l a  frac t i on resp i rab l e  
est dé finie  e n  te rme s d e  v i  cesse d e  chute 
des particules par l ' équat ion 

C e t C0 représen tent respec t i vement  l e s  
concentrat i ons des par t i cules  d e  v i tesse 
de chu te V dans l ' ai r  insp i ré e t  l ' ai r  am
biant . 

est l a  v i tesse de chute constante dans 

l ' ai r  atmosphé r i que d ' une par t i c u l e  sphé 
r i que de d i amèt re 5 um e t  de dens i té un i 
tai re . 

En janv i e r  1961 , le  AEC ( A tomi c Ene rgy 
Comm i ssion ) dé f ini t l a  pous s i è re resp i rab l e  
comme é tant l a  frac t i on des par t i c u l e s  i n 
hal ées atte i gnan t les  zones non c i l i ée s  
du système respi rato i re ( convent ion d e  Los 
Alamos ) .  

Con trai rement à l a  conven t i on de J ohanne s
burgh , ce l l e de Los A l amos se base sur les 
résul tats d ' é tudes de " déposab i l i té"  des 
pouss i è res dans l e  syst ème respi rato i re 
huma in  et  non sur l e s  carac té r i s t i ques d ' un 
dispos i t i f  de pré l èvement . Le c r i tère de 
Los A l amos est essen t i e l l emen t  spéc i f i é  
par l e  ACG IH ( Ame rican Confe rence o f  Gov
e rnmental Industr i al Hygi en i s t s )  dans l a  
dé f i ni t ion des TLV ( The rsho l d  Limi t Va l ue s )  
re lat ive aux poussi ères mi nérales  i nso l u
bles , et  cec i depu i s  1968 . Ce t te courbe 
de ré te ntion granulomé t r i que e s t  approchée 
en prat i que par l ' ut i l i sa t i on de présé l e c 
teurs type cyc l one , te l ce l u i  d e  Dorr
Olive r .  

I l  a été démontré que l a  concen t rat i on mas
si que des pouss iè res , prél evées à l ' a i de 
d ' un présé lec teur sat i sfai san t aux c r i tère s  

1 46 

dt l 0 
;, ,' <' J 1 

, l . i, 1. 
dt' f t  Il . 

' l 

,\ ' ,mo · , e L 1 · g · rem n i n f ' r i c ure 
b L  nu a r  un é l u t r i él  u r  h o r l zon-

l 1 courb de r ·  tcn L i. o n  e s  c e l l e 
1 1• 1 '1 BMR . 

c e s  d u x  type s d e  p ré s é l e c teur 
r ' su l t a t s  a p p r o x i ma t i vement 

i l  c onv i e n t  n é anmo i n s de spé
r� s e nquê t e s  de p o l l u t i on ,  
l €.  rende me n t  g ranu l omé t r i que du 
!e  ré l èv emen u t i l i s L . 

"i c �u s e  du r i s q u e  d e  r é e n t raine -
1m r i c u l e s  d é j à  c o l  l c c  t é e s  dans 

le · · • : 1 r- c t e u r , i l  e s - r c c ommnndé de le 
i o t i d i enneme n t , !'; U r t o 11 t  l o rs de 
. on à ' un é l u t r i n '  • u  , o r i zon tal .  

1 l e  d i sp o s 1 f i l i sé ,  on 
ex  . t re une  régi :  · i c du débi t 
vo l ab l e  a f i n  d ' ,  1 r, n rende-
rr.en t n d e s  c oupu t  r: "îu l omé tri -
que s . '":'1.rs 1 9 7 9 , l e  n i t t e c h n i que 
1 4 0  d · so ( I n t e rn a t i o  S a rd s  Or-
ga i z.3. � · 011 adop te  l a  ré. u t  , 1  66 su i -
van te  
" L ' I SO _:  .._ '". 6 " app rouve 12  •11 t i on d ' un 
groupe .� 'lt: <"  a l  don t l e s  . 1c t  n s  s e ront 
de recue t 1 l i r  l e s  d i f fé re ·  . s  " f i n i t i ons 
conce na1 1  l e s  "p ou s s i è r  r ; p i  rab l es"  
qu i so  t à i spon i b l e s  dans  l e s  ) rgan i smes 
na t ionaux e i n te rn a t i o  a•.: x  •1 t é re s sés , 
de p ropose r au c o m i t é  TC 1 4 6 u n e  Jé f i n i t i on 
u t i l i sabl e  en p ra t i que e t  d e  re c ommande r 
l a  mé thode à su i v re pou r n o rma l i se r le 
su j e t " . 

Le rapport  du g roupe d e  t rav a i l , t ransmi s 
au com i té TC- 1 4 6- I SO ap rè s l a  réun i on de 
G ra i nsv i l l e  en  F l o r i de ( ma r s  1 9 8 0 ) , a é té 
pub l i é  sous l e  t i t re " R e c ommand a t i on s  on 
s i ze de f i n i  t i on s  f o r  p a r t i c l e  s amp l i ng" , 
en mai 1 98 1 , dan s l e  Ame r i c an I n dus t r i a l  
Hyg i ene Assoc i a t i on J ou rn a l . 

Ce documen t  ré sume l e s  c r i t è re s  e t  re com
mandat i on s  auxque l s  l e s  hyg i é n i s t e s  i n dus
t r i e l s  se ré fère n t  pour  d é f i n i r l e s  pa r t i 
c u l e s  q u i  do i ve n t  ê t re p ré l ev é e s  e n  vue 
d ' éva l ue r  l e s  conséquenc e s  é v e n t u e l l e s  des 
pou s s i è re s  en suspe n s i on s u r  l a  san té . 

Le taux d e  fo rma t i on d e s  dépô t s  d e s  pa r t i 
c u l e s  amb i an te s  dans l ' a p p a re i l  re s p i ra
to i re e s t  i nd i qué  par l a  fo rmu l e  

( 1 ) 

qu i prend en  comp te l a  poss i b i l i t é d ' i n sp i 
ra t i on des  pa r t i c u l e s  amb i an te s  p a r  l e  nez 
et l a  bouche , l a  p robab i l i t é q u e  c e s  pa r t i 
cu l e s  forme n t  u n  dépô t , a i n s i  q u e  l e  taux 
d ' i nsp i ra t i ons d ' a i r  ( dé f i n i t i on s  d e s  sym
bo l e s  u t i l i sés , c f .  tab l e au I ) .  

S i  F e s t  l a  f rac t i on mas s i qu e  d e  d é pô t e t  
M tot  l a  conce n t ra t i o n  t o t a l e ,  o n  a 

( 2 )  

Des équa t i ons ana l ogue s s ' ap p l i q u e n t  à 
chaque ré g i on X de l ' appare i l  r e s p i ra t o i re , 
t ( 0 ) ,  dans l ' éq ua t i on ( 1 ) ,  e s t  a l o rs rem
p l acé par ti x ( 0 )  e t  F ,  dans  l ' é q u a t i on  ( 2 ) , 
e s t  remp l ac é  par F X . 

Pou r l e s  me sure s , l e s  par t i c u l e s  son t re 
cue i l l i e s  par un i n s t rume n t  d e  ré fé rence  
doté  de l a  même e f f i c ac i té § ( 0 ) . "1 ( 0 )  que 
l ' appare i l  re spi rato i re ,  c ' e s t - à - d i re qu ' � l 
recu e i l l e la même f rac t i on F que  l ' appare i l  
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rc sp i ro • o i r::: , ma i s  ave c  , in  d ' b i  vo l m i que e s t  donc propo r t i onne l à l a  concen t ra t i on 
mass i que me surée par un i n s t rumen t qu i 
recue i l l e l a  même frac t i on F que l ' appare i l  
re s p i rato i re ,  e t  cec i e s t  l a  j u s t i f i c a t i on 
de l a  mé thode qu i exprime l e s  normes en 
te rmes de concentra t i ons . En p ra t i que , QR 
var i e  beaucoup e t  l a  concen t ra t i on donne 
donc tou jours une p rév i s i on i mparfa i t e  d e s  
ri sques encourus par une pe rsonne . Tou t e 
fo i s ,  l a  mé thode normal e  cons i s te à rappor
ter d i rec tement à la  concen t ra t i on l e s  
e ffe ts b i o l og i ques moyens sur u n  groupe 
de l a  popu l a t i on ,  ce qui en fa i t  donne une 
moyenne pour OR · 

Os p ro p re 1 '  ' c han i l  J onn �u r . 

o5 . F . M 
0 ( 3 )  

d ' où D n  

DS Le rme - e s t  égal à l a  conc e n t ra t i on 
Os 

mass 1 que d e s  p a r t i c u l e s  e n  suspens i on qu i 
fo rm� n t  l e  d é pô t d a n s  l ' appare i l  re sp i ra
to i r( .  En s u p po s an t q u e  OR e s t  cons tan t 
pou r o u te l a  p o pu l a li o n  qu i nous i n té res
se , le  taux ma s s i qu e  clc fo rmat i on de dépô t Un rai sonnement anal ogue peu t ê t re poursu i v i  

Tab ] e au I .  

Sy mbo l e s . 

M ( (Il )  

M tot 

I 

l' ( (Il) 

ljix ( (Il )  

ljlE 

ljJB 

ljJ A 

ljJ T 

D R 
DS 

E ( (Il ) 

K 

F 
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Symtv l e s  e t  dé f i n i t i tons re l a t i fs aux pouss i è re s re spi rab l es 

1-
T e r m e s  e t  d é f i n i t i o n s  

l 
(c 
ç 

tre a érodynamique d ' une particule (cm); diamètre d ' une sphêre de 
. té 1 g . cm-3 dont la  vitesse de chute à l ' équilibre est la même 
cel l e  de l a  parti cule . 

C. 

\." 

�ntration massique des particules ambiantes aéroportées par inter
· c équ i valent  a u  diamètre (g . cm-3 ) .  

,. �r.e n trati on massique totale des particules ambiantes aéroportées : 

M = Jcx, M ((Il) . d  (Il (g . cm-3 ) • tot o 

Déb].' t  1 . . . ( 3 - 1 1 · vo  urru.que des voies  respJ. ratoJ.res cm . sec . 
3 - 1 

Déb i t  vol umique de 1 ' échantil lonneur (cm . sec l • 

" In sp ir abi l i té d ' une particule" : 
rappor t  entre la  masse de particules d ' un  diamêtre aérodynamique 
i nspi rée par l e  .nez et la bouche et la masse de particules d ' un  même 
diamè tre aérodynamique présente dans le même volume d ' ai r  ambiant avant 
son i n spi ration . 

Fraction massique i nspi rabie de particules ambiantes 

I = fcx,o _ 
M ((Il) • § ((Ill . d  (Il 

M tot 

Probab i l i té de formation de dépôts , "déposabil i té"  : probab i li té 
q u ' une particule i nspi rée se dépose dans l ' apparei l  respiratoire .  

Probabi l i té de formation de dépôts régionaux probabi l i té qu ' une 
particule  i nspi rée se dépose dans une région X de l ' appare i l  respi -
rato i re . 

Probabil i té de formation de dépôts extra thoraciques : probabil i té 
q u ' une particule i nspi rée se dépose dans l a  tête , le pharynx et le 
l arynx .  

P robabi l i té de formation de dépôts trachéo-bronchiaux : probabilité 
q u ' une particule i nspi rée se dépose entre le larynx et les voies non 
c i l iées . 

Probab il i té de formation de dépôts alvéol�ires : probabilité qu ' une 
parti cule i nspi rée se dépose dans les voies non cil iées . 

Probab i l i té de formation de dépôts thoraciques 

- 1 Taux de formation de dépôts dans l ' appare i l  respiratoire C g . sec l 

Taux de formation massique de dépôts dans l ' instrument d ' échanti l lon
nage ( g .  sec- 1 )  

Efficacité d e  captation de l ' échantillonneur 

Rapport e ntre E ((ll) et  § ((Il) . IJix 
(!Ill 

Fraction massique des particules ambiantes aéroportées qui se 
déposen t  dans l ' apparei l respiratoire ;  

J� M ((Ill . §  ((Ill • •� ((Ill . d Ill 
F 
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pour toute région de l ' appare i l  respi ra
toi re en u t i l isant Fx, l a  fract ion d c n-
entrat ion mass ique aéroportée qu i se dépo

se dans ce tte région , au l i  u de F .  

En pra t ique , i l  n ' est pas i nd ispen ab l e  
qu ' un instrument ai t l a  même eff icac i té 
de recue i l § ( 0 ) . x ( ) que la  rég ion visée 
de l ' appare i l  resp i ratoi re , dans la mesure 
où l ' efficac i té de l ' inst rument ma int ient  
un rapport constant entre K e t § ( ) .  ' x ( ) 
à tou tes les valeurs de ( }. 

L ' équat ion ( 4 )  devient alors 

Donc , s i  K est connu ou s i  l ' effe t b iologi
que est rapporté su r le p l an expérimenta 
à la  concentration mesurée par ce t i ns t ru
ment , on peut accep ter d ' e ffec tuer les 
mesures à l ' a ide d ' un instrument don t le  
fac teur K est constant . 

Pou r l a  mesure des part icu les aéroportées , 
l ' i nspi rabi l i té § se ra représen tée sous 
la  forme d ' une courbe qu i prec 1sera donc 
l a  fraction inspi rable ( f ig. 1 ) . 

La fract ion inspi rable  es t divisée par une 
courbe qu i t raverse les poin ts, qu i repré
sentent le pourcentage de cet te frac t ion 
qui ne traverse pas le larynx ( frac t ion 
extra-thorac ique ) .  Le comp lément de ce l l e
c i  forme la  frac t ion thorac i que qu i ,  e l le
même , est sous-divisée en  frac t ions tra
chéo-bronch i al e  et alvéol a i re . 

Si l a  popu l at ion que l ' on dés i re protége r 
se compose d ' adu l tes sains , on peu t se 
référer à deux courbes de rétention pou r 
le  cas des poussi ères alvéol a i res . 

El l es sont déf in ies comme su i t  en frac t i ons 
de l a  frac t ion respi rabl e .  

0 ( µm} 0 2 2 , 5  3 , 5  5 6 7 , 1  10 
1 1 1 1 

�A pourcentage d ' inspirable 

ACGIH  90 90 75 50 25 0 

B!-IRC 100 92 87 , 5  75 , 5  50 27 ,8 0 

Le choix  de l ' une de ces deux courbes est 
admis , car l ' expéri ence étendue acqu ise 
en exploi tat ion a démon tré que l es résu l 
tats qu ' e l les donnaient étaient simi l a i res . 

3 .  CONCEPT ! ON ET REAU SA H ON D ' UN NOUVEL 

ECHANT I LLONNEUR DE POUSS I ERE RESP I RABLE 

La concept ion de l ' appare i l  doi t avant tout 
ten i r  compte des impérat i fs su ivants : 

1 }  Préleve r l a  frac t ion respi rab l e  alvéo
laire des pouss ières en suspension su ivant 
une courbe de rétention reconnue au n iveau 
international . 

2 )  Perme ttre d ' étab l i r  des courbes d ' é ta
lonnage pondéral es propres à chaque type 
d ' atel ier par des méthodes i nd i rec tes , 
te l l es l a  réflec tomé t r i e  dans l e  visible  
et  l ' absorpt iomét r i e  B .  
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Fig. J Nou vel  éch a n t i l lonneur de pouss ières 
resp ira bles - Mon t age en us ine 

Fig.  l, : Son de de prélèvemen t d u  nouvel échan
t z / lr>nnc•ur 
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Le s i x i ème module perme t de choi sir l a  
période du cyc le de pré l èvement ( en l ' oc
currence s ix  minutes ) .  Les c i nq autres 
réparti ssent dans ce cyc l e ,  grâce à l a  
vanne magné ti que à tro i s  voies , l e s  pous
sières asp irées vers les deux porte-fi l 
tres , et c e  su ivant une propor tion en temps 
que l ' on peut cho i s ir pour chaque module . 

En pratique , cette répartit ion est très 
d i sproportionnée ( de 97 à 3 " jusque 80 
à 20 % )  de façon à avo ir , pour chaque modu
le, un fi l tre fortement chargé et un autre 
très  faiblement .  Il est év ident qu 'une cam
pagne de mesures se compose d ' un nombre 
très  important de cyc les suc cessi fs , afin 
que les poi ds recuei l l is sur les deux 
f i l tres d ' un même module soient proportion
nel s  au temps de pompage sur ceux-c i .  

Les cyc lones ainsi que leur ouverture sont 
d i sposés aux somme ts d ' un hexagone régu l ier 
rel ativement peti t ,  de manière qu ' aucun 
de ceux-c i n ' a i t  une s ituation privilégiée . 
Les ouvertures des cyc lones se trouvent 
dans un même p l an horizontal à 1 , 6  m du 
so l (hauteur moyenne de l ' entrée du système 
respirato ire humai n )  et ce , sans obstac le  
majeur dans leur proche env ironnement .  

Après un nombre suffi sant de cyc les , les 
fi l tre s fortement chargés sont pesés avec 
préc i s ion à l ' aide d ' une micro-bal ance 
élec tronique , les faiblement chargés sont 
soumi s  aux mesures ré flec tométriques et 
absorp tiométriques B .  

Comme , d ' autre part , l a  concentrat ion 
superfic ie l le des poussi ères sur les f i l 
tres est proportionnel le au volume d I air 
f i l tré , c ' est-à-dire au temps d '  échan t i l 
lonnage , on peu t donc l a  déterminer par 
s imp le c alcu l . 

Notre appare i l  perme t donc d ' établir  in 
s i tu des courbes d ' é talonnage pondérales 
propres à chaque type de pouss ières . 

La surface de fi l trat ion des porte-f i l tres 
est fixée à 24 mm , d iamètre e x i gé par le 
porte-échanti l lon adap table aux d i fférents 
analyseurs phys ico-chimiques uti l i sés dans 
cette recherche . 

La di  vergence des c ônes des porte-Ci  1 tres 
a été calculée de manière à ce que les 
poussi ères se réparti ssent d 'une manière 
homogène sur toute l a  surface du f i l tre , 
condi t ion exigée par les d ifféren tes métho
des analytiques mises au po int , Cec i a 
nécessi té l a  fabricat ion en nos atel iers 
de frai ses et alésoirs spéc iaux non ex i s 
tants dans l ' outi l l age standard , 

De par sa construc tion modul aire , l ' appa
re i l  peut fac i lement ê tre trans form6 ( fi & ,  
5 ) , de man i ère à pouvo ir étab l ir ces cour
bes en l aboratoire . 

Pou r ce faire , nous ut i l i sons un générateur 
de poussi ères capable de produire des am
biances empouss iérées sur des périodes 
re lativemen t longues , Celui-c i  cons i s te 
en un réc ip ient , dont l a  base est un f i l tre 
supportant l a  mat ière à di sperser , at taché 
à une pl aque mob i le pouvant vibrer à des 
fréquences variant de O à 40 Hz . Lo prin
c i pe du sys tème rés ide à créer un l i t  flui
disé en  combinant l ' effet ascendant do 
l ' air à travers les poussières et l ' effe t 
de vibration du porte-fi l tre , 
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Fig. 5 : Nouvel écha ntillonneur de pouss ières 
respirables - •1on tage en laboratoire 

La stabilité de la concentration des pous
sières est contrôlée d ' une manière instan
tanée par incorporation dans le système 
d ' un Tyndallomètre à affichage digital . 

4 ,  ANALYSE PONDERALE I ND I RECTE DES POUS

S I  ERES RESP I RABLES 

La détermination pondérale des particules 
par pesée n ' est possible que pour des quan
ti tés représentant un pourcentage signifi
cati f du poids du filtre vierge , c ' est-à
dire pou r des techniques de récolte à 
grand déb it ou à longue durée de prélève
ment . 

Comme les méthodes utilisées en hygiène i n
dustrielle sont de plus en plus orientées 
vers l ' utilisation de pompes à fa ible 
débit , l ' évaluation des petites masses de 
matière ,  échant illonnée du rant des temps 
de prélèvement relativement courts (max . 
8 h ) , a nécessité la mise au point de mé
thodes indi rectes d ' estimation , telles la 
réflectométrie et la densitométrie . 

Etant donné que la composition des poussiè
:es 

,varie fortement d ' un poste de travail a l autre , on doit s ' attendre à obteni r  des courbes d ' étalonnage , reliant la concentrat ion superficielle à la mesure physique choisie ( réflectance et absorbance optiques ou atténuat ion d ' un rayonnement B ) ,  di fférentes. 
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A i. n � i. . .  , i  nou� sommes assuré qu ' à  l ' a i de 
du n 1·• ·•chc ntil l onneu r o n  p u \. réco lter 
de-: q 1: n t ; \.; · de pou s i  è re res p i rab l es 
a l ,<• 0 l li l 'P ,  sur membrane f i l r, nte à des 
c ncl n l  1· ons fa i b l es t connues , i l  nous 
r �::;t l' '. ,. 11 rehe r dans que l l  gammes ces 

i. ff  -' l'� 1 t m(• hodes sont app l icab l es. 

'1 • l . :' 
RF. ' 1 1 :1 

et c 

Y 'E PONDERALE DES POUSSI ERES 
PAR REFLECTOMET R I E  OPT I QUE 

0nsiste à évalue r l a  concentra-
�sières en  compa ran c l a  quantité 

re ré fléch i e  respectivement par 
·hargé et le filtre v i e rge. Deux 
ont été utilisé s  pou r  l a  mesure 

t C' 'tance le pho ovo ] Model 6 10  
r :,ètre Diano Ma  <'h -Sr éln. 

Le ho t :1:  �ode l 6 1 0  es n r : 1 ectomètre 
s i mple , ro . 1 1ste et peu üÛ l :<, qui a 
l ' o.var · :,, · ,  d ' être recomman a• niveau eu-
ro t'n ;, t , l a  déte rmina \ n ··s indices 
de no · :--c 1 � .-0ment des furn� spectro-
hoto:n€ � i·e: · i.ano Match-Scar ·s ·  i n  colori-

mètre :m..:: � 1  d ' un monochro el  de haute 
rèsolù n bande passant mm ) rac-
cor é à ,1,. minio rdinateur i ,nt rôle et 
op imise i '  photomult i plicr r •)U r un ma-
ximurr. de réponse et d e  lir. � 1  L ' utili-
sa ion a� re dernier appare · nG a pe rmis 
non seulcnent d ' a f fine r no s cou oes d 'éta
lonnage obtenues à l ' aide u 1 ré , ' lec tomètre 
Pho tovo l t. ,  mais surtout d ' éta l i. r, P0';1r 
une pouss i è re donnée, le spectre colo rime
trique et ce , pou r  dif f érentes concentra
tions suoerficielles . Tout d 'abo rd, nous 
devons distinguer deux types de mesu res 
obtenues pa r cet appareil d ' une part, 
celles e ffectuées su r filtres préparés en 
laboratoire et, d ' autre part, s u r  les fil 
tres recueillis i n  situ. 

Les filtres préparés en laboratoire l ' ont 
été pa r voie aqueuse su r deux pouss i è res 
sid é rurgi ques de composition  chimique 
connue et de spectre granulométrique bien 
défini , en l ' occurrence les Euro-Standard 
876-1 et 877-1 ( tableau I I ) .  

La technique de préparation d e  ces filtres 
consiste en une pesée d ' une qu antité faible 
de poussiè re à l ' aide d ' une microbalance, 
de sa mise en suspension d ans de l ' eau 
distillée par agitation aux ultr a-sons , 
puis filtration immédiate sous vide su r 
un filtre taré dont le diamètre d ' aspira
tion correspond aux exigences techniques 
des analyses futures ( di f fraction et fluo
rescence des RX ) .  Les filtres recueillis 
in s itu l ' ont été grâce au nouvel échan
tillonneu r .  

Le premie r problème à résou d re consistait 
en la recherche de la gamme optimale de 
concentrati on . Pou r  ce fai re , nous avons 
préparé en laborato i re ( donc voie aqueuse ) 
des f iltres chargés en poussiè res ( Eu ro
Standard 876- 1 et 877-1 ) de  concent rations 
superficielles cro i ssantes, en vue de 
déterminer la limite de satu ration co rres
pondant à l ' appareil uti l isé  ( co l o rimètre 
D i ano Match-Scan ) .  Au vu de  l a  figu re 6 
et du tableau III , on  remarque que , pou r 
les deux poussiè res étu diées , les limites 
de satu rat i on sont d i f f é rentes et que de 
plus les valeurs trouvées pou r  une même 
concentrat i on dépendent d u  type d e  pous
s i è re .  La bo rne in fér i e u re de l a  cou rbe 
est , quant à elle , déterminée par les limi
tes de préparation de l ' éta l on. On remarque 
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Tab J e a1 1 l J . 

E u r o -� ch a n t i l l o n - t y p e 8 7 6 - 1 

F e  

2 4 , 8 5 

N a  

l , CJ 8 

·- --· 

E u ro - é c h a , t l l 

---
· --

E.- 2 , 0 ï 

K 

1 

S i  C a  

1 , 7 2  3 ,  4 3 

K C d  

1 , 6 3 0 ,  l 3 

t y p e  8 7 7 - 1 

Si  Ca 

1 ,  0 8  3 ,  2 3 

F V 

P o u s s i è re  de four  é l e c t r i q ue 

A l  Ti  Mg p 

0 , 3 4  0 , 0 4 8  l ,  3 1  0 ,  1 2 8 

C r  N i  Cu S n  

o ,  1 7  0 ,0 3 4  0 , 4 2  0 , 09 4  

P o u s s i è r e  d e  con ve r t i s s e u r  

Mg A l  Ti 

0 , 2 8 0 , 0 4 4  0 , 0 ] 2  

Cr N i C 

'!. 0 , 0 5 8  o ,  7 8  0 , 0 29  0 , 0 1 7  0 , 0 1 0  0 , 8 ] 

Mn s Z n  Pb 

2 , 8 4 0 , 8 7 2 3 , 2 9 7 , 8 2 

As F C l  <;, 
0 , 02 3  0 , 2 4 3 , 6 ] 0 , 2 6 

Mn p s N a  

1 ,  3 7 0 ,  1 8  0 ,  1 8  0 , 2 ]  

Z n  Pb C u  A s  

1 , 1 6  1 ,  00 0 , 0 2 5  0 , 0 1 4 

Tableau I I I . Mesu res de réflec tance à l'aide du spectropho tomè tre Diano Match-Sc an 

Po u s s i ère 8 76- 1 

À ( n ID )  
Concentration 

IJg/cm 2 
400 420 4 40 460 480 500 520 540 560 580 600 620 640 660 680 700 

1 3 7 1  6 , 96 7 , 0 1  7 , 2 1  7 , 46 7 ,6� 7 , 86 8, 35 8 , 98 9 , 64 10, 23 10,  79 1 ! , 3 1 1 1 , 78 1 2 ,  1 3  1 2 , 52 1 2 , 85 
826 6 , 8 1  6 , 89 7 ,  1 1  7, 3 7  7, 55 7, 79 8, 26 8 , 89 9, 52 10, 05 10, 67 1 1 ,  1 6  1 1 , 6 4  1 2 ,05  1 2 , 4 5  1 2 , 8 1  
732  6 , 65 6 ,  79 7 ,00 7, 32 7 , 46 7, 73 8 , 22  8, 87 9 , 4 7  10,07 10, 70 1 1 ,  2 3  1 1 ,  80 1 2 , 23 1 2 , 75 1 3 , 22 
4 4 1  6 ,  7 1  6 , 83  7 ,  1 1  7 , 49 7, 74 8, 10  8, 74 9 , 62 10, 52 1 1 ,  42 1 2 , 3 7  1 3 , 29 1 4 , 22 1 5 , 0 1  1 5 ,  8 4  1 6 , 65 
1 03 2 2 , 86 2 3 ,  1 1  2 3 ,  70 24 , 48 25 ,05 25,  78 26, 9 7 28, 48 30,06 3 1 , 4 1  32 ,  77 3 3 , 96 3 5 , 06 3 5 , 94 36 , 86 3 7 , 6 1  
36 36, 82  3 7, 1 4  3 7 , 75 38, 55 39, 1 5  39 , 90  40, 9 7  4 2 , 24 4 3 , 4 3  4-1, 43 4 5 , 33 46,09 46, 77 4 7 , 2 3  48 , 8 1  4 9 , 2 7  

Po u s s i è r e  8 7 7 - 1  

). 
Concen tration 

( n m )  

IJg/cm 2 
400 4 20 440 460 480 500 520 540 560 580 600 620 640 660 680 700 

1 3 77 4 , 60 4 , 66 4 , 79 4 , 9 5 5 ,07  5, 24 5 , 45 5 , 7 1 5 ,97  6 , 2 1  6 , 4 5  6 , 62 6 , 74 6 , 8 3  6 , 90  6 , 9 3  

796 5 , 08 5, 1 7  5 , 32 5 , 4 7 5 , 6 3 5 , 81 6,02 6, 28 6 , 54 6 , 79 7 ,00 7, 1 8  7 , 32 7 , 40 7 , 4 7  7 , 52 

69 1  5 , 44 5, 5 3  5 , 69 5 , 87 6 ,02 6 , 22 6 , 46 6, 72 7 ,01  7 , 25 7, 49 7 , 6 7 7 , 82 7 , 90 8,00 8 , 05 

356 5 , 5 7 5, 74 5 , 9 5  6 ,  1 5  6, 34 6 , 58 6 , 86 7, 1 8  7, 54 7 , 81 8 ,09 8 , 32 8 , 5 3  8 , 66 8 , 80 8 , 9 1  

69 20 , 50 2 1 , 26 22 , 2 5 2 3 , 2 3  24,03 24 , 9 1  2 5 , 8 1  26, 75 27, 74 28, 42 29, 1 2  29 , 65 30 , 19 30, 56 30, 9 7  3 1 , 33 

3 1  3 2 , 3 1  3 3 , 3 5  34 , 56 3 5 , 68 36, 62 37, 55 38, 5 1 39 ,42  40, 4 5 4 1 ,04 4 1 , 67 42 , 1 3  4 2 , 6 1  4 2 , 88 4 3 , 3 3  4 3 , 62 
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Fig. 6 Spectres colorimé r:q ues des pouss1 èro:-s 
876 - 1  et 877-1 par spec trophotométr1e (Diano 
Ma tch-Scan) 

égal ement l ' influence de la _ ongueur d ' onde 
sur la mesure . Pour mieux t i rer p ro f i t  de 
ce fac teu r ,  nous avons ensu i te , pour l a  
gamme opt imal e précédemment définie , é tud i é  
l ' influence de ce tte longueur d ' onde , La 
fi gure 7 nous mon tre que , d ' une part , l a  
sensibi l i té augmen te avec l a  longueur 
d ' onde et que , d ' au t re part , le }. op t imal 
au point  de vue pré c i s ion d i f fè re su ivan t  
l e  type d e  pou s s i è re u t i l isé . Pour l ' Euro
S tandard 876-1 , la préc i s ion et la  sens i b i 
l i té vont dans  l e  même sens , ce  qu i n ' est  
pas l e  cas pour l ' Euro-Standard 877-1  où 
nous avons d0 trouv e r  un compromis  entre 
les deux , De plus , l a  fo rme de l a  re l a t i on 
m11thémat i que , re l i ant l a  c oncent rat ion e t  
la me sure d e  ré flectance e t  donnan t l e  
me i l l eu r  ajus tement d e  c e s  coup l e s , e s t  
di fférente su ivan t l ' Euro-Standard cons i 
d é ré . Cec i é t ant é tab l i ,  nous avons u t i 
l i sé un appare i l  plus s i mple  e t  plus rép an
du dans l ' indu s t r i e , à savo i r  le pho tovo l t  
Made l 6 1 0 ,  Le s résu l tats ob tenus avec c e t  
appare i l  sont tout aus si valab l e s  que ceux 
avec l e  c o l o rimè t re D i ana Match-Scan , ce 
qu i noua a pe rm i s  par la su i te ,  c ' e a t-à
d i re pour l e s  fi l t re s  recue i l l i e in s i tu ,  
de n ' u t i l i s e r  que c e l u i -c i ,  

Nous avons ins tal l é , dans un p rem i e r  temps , 
l ' 6chan t i l l onneur l e  long de l a  bande d ' une 
us ine d ' aggl omé ra t ion de minera i s , Comme 
l a  conc entrat ion en pouss i è res y régnan t 
é tai t inférieu re à :t 1 00 µ g/m3 e t  que noua 
vou l i ons avan t tout te s te r  l a  f i ab i l i té 
de l ' échan t i l l onneur dans des c ondi  t i ens 
ne t tement  plus  sévè res ( e ffe t s  des v i b ra
t i on s  du sol  sur l e s  uni tés pneumat i ques  
e t  su r l ' un i té do commande é l e c t ron ique ) ,  
noua l ' avons dép l ac 6  e t  rac co rdé près  de 
l � instal l at i on do c r i b l age do l ' agg lomé ré 
ou l e s  v i brat i ons du sol son t importan te s , 
Coc 1 noua a p e rm i s d ' é tab l i r  un nomb re 
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7 Co urbes d 'é t a lonn age des pous s i ères 
e 877-1 à différentes longueurs d ' onde 

le vis ible (spectrophot ométre D 1 a n o  Ma tch-

su f f i s an t  de courb e s  d ' é tal onnage en un 
temps ne t tement plus  court , pour d e s  cond i 
t i ons de produc t i on e t  surtout  pour  d e s  
compo s i t i ons d e  ch arge en m i ne rai s b i e n 
d é f i n i e s . 

La techn i que e s t  très sen s i b l e e t  p e rme t 
de doser des  c onc e n t r a t i ons supe rf i c i e l l e s  
de l ' ordre de 2 5 à 2 00 µ g / c m 2 . Lo r s  de 
l ' é t ab l i ssement d e s  c ourb e s  d '  é ta l onna&e , 
l a  compos i t ion de l a  charge sur l a  b ande 
d ' agglomé rat ion é ta i t  c onnue e t  cons tan t e . 
C e c i  s ' e st  t radu i t  par de s p e n t e s  d e s  cour
bes  d ' é tal onnage rep roduc t i b l e s  aux  e r reurs 
exp é rimental e s  p rè s . 

L ' appare i l  a ensu i te é t é i n s tal l é  d an s  l e  
hal l d ' un hau t fou rne au à ± 1 5  m au -de s s u s  
d u  t rou d e  cou l é e . L ' empous s i è reme n t  d e  
c e t  emp l acement  e s t  t e l  qu ' 1 1  a pe rm i s  d e  
réco l te r  suff i s amment  d ' échan t i l l ons en 
des périodes re l a t i vement c ourte s ,  a f i n  
d e  s ' assure r ,  comme dans l e  c as d e  l ' u s i ne  
d ' aggl omé rat ion de mine rai s ,  s i  l e s  c ond i 
t i ons  d e  p roduc t i on ont  un e ffe t sur l a  
méthode de do sage d e s pou s s i è r e s  par  r é 
flec tomé t ri e . Contrai reme n t  a u  c a s  d e  
l ' aggl omé rat ion d e  minera i s , o ù  l a  c ompo s i 
t i on chimi que des part i c u l e s  e n  suspe n s i on 
e s t  constan te , du mo ins du ran t l e  te mps 
d ' enquê te , l e s  pouss i è re s  de h au t  fou rne au 
présentent une compo s i t i on hé té rogène due 
e ssen t i e l l emen t  à d e s  émi s s ions de pous s i è 
res d i fférente s  l o rs d e s  man i pu l a t i on s  i n- · 
du s t r i e l l e s  inhé rentes au p roc é dé ( débou
ch age et  rebouchage du t rou d e  c ou l é e , 
e x t i n c t ion du lai t i e r ,  . . .  ) . La supe rpo s i 
t ion d e  pou s s i è re s  d i ffé re n t e s  sur l e  
f i l t re due au cyc l e  de p roduc t i on nous c o n
dui t inév i tab l emen t  à réco l t e r  d e s  é c han
t i l lon s  dont  l ' albedo n ' e s t  plus  seul eme n t  
fonc t i on de  l a  conc e n t rat i on supe r f i c i e l l e ,  
mai s surtout d e  l ' ordre sui van t  l eque l l e s  
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d i î î ; r n L c s  
ce qu i r n 
i nadécp i <1 t e . 

ou ss i ·· rc · �e  
l a  m<'.• l ,ot l,. 

sont déposées , 
r '· î J cc ornétr i que 

Nous 11 0 s somm • ::;  a l or_ ori entés ve rs une 
echni que  mo i n� t riou a i re du po voi r 

ré [ J e c- t u r  e la ma i ,· rc en l ' occu rrence 
l a  d I s i  · orné r i e  o L i que . ' 

I\ • 2 · ANA LYSE PONDEf!A LE DES POUSSIERES 
RESP I RA0LES PAR DE NS T TOMETR I E  OPTI QUE 

Le- pr i ncipe de l::i mé t hode consi ste à mesu
re r , c  raµpo r ·  des  i ntensités de lumi è re 
transn ise .>i r ,ve rs le f i ltre v i e rge et 
celu cha rp(• ct, "'Ouss 1 e re. Les mesu res de 
tra .• mittar e été réali sées  à l'a ide 
d ' un spe c  · opl · c mè re Zeiss à 750 nm. 
Nous avon. à e f fet , mod i f i é  le porte-
cuve ' te dt p r  0photomètre , a fin de pou-
voir ut i 1 e r  même po rte - f i ltre que 
cel L, l e x  les autres techniques 
d ' an'llyse .i � au poi nt , en l ' occu rrence 
la d i f f ra . on 

Comrr.e POl 1 �  ·é flectométr i e , le premie r 
prob l ème Jns _ e n  la reche rche de la 
gamme opL �al( le concentration , problème 
qu i a ét, é v  . t é en uti l isant les Eu ro
Standard l•. '/ 6 - i <.:. t 877- 1 préparés par voi e 
aque use . A vu du tableau IV , on remarque 
que la limi te de satu r ation de l'appare il 
di f fè re su i van le type de poussiè re comme 
lors de la ré flectométr i e , mai s  que de plus 
la gamme de travail e st ici plus étendue . 
Les valeu rs trouvées dépendent néanmoins 
du type de  poussiè re et i l  existe une rela
tion mathé matique  s i mple reli ant la concen
tration et  l a  me su re de transmi ttance don
nant un bon a j u ste ment des couples consi
dé rés. 

Pou r chaqu e  sé r i e  de filtres recue ill i s  
au haut fou rneau , i l  e st possible , contrai
rement à la méthode ré flectométri que , 
d'établir des cou rbes de calibrage par den
si  tomé tr i e  optique et  ce , dans une gamme 
de concentration plus étendue ( de 1 0  à 1000 
µ g / cm2 ). D'une campagne de mesu res à l'au
tre , la cou rbe d'étalonnage var i e  non pas 
d ' allure , c ' est- à-dire par la fonction 
mathémati que , ma i s  par ses paramètres ( pen
te et ordonnée à 1 'or i g ine). Ceci signi fie  
que  l ' hété rogéné ité des  poussiè res est 
telle qu ' e l le ne peut mainteni r ,  d'une en
quête à l'autre , un coe f fici ent constant 
d'absorption massi que moyen du mélange dans 
le rayonnement vis i ble. C'est pourquoi , 
n�u s  avons pensé u til i se r  un appare i l  moins 
dependant de la composition chi mique des 
poussiè r es ,  à savoir le densi tomètre à 
rayonnement B . 

4 · 3 .  ANA LYSE PONDERALE DES 
RESP I RABLES PAR ABSORPT ION S 

POUSSIERES 

Nous avons uti lisé pou r nos mesu res l'appa
re i l F r i. esel<e-Hopfne r équ ipé d'une sou rce 
de 85K r , de 50 mCi et d'éne rgie maximum de 
0 , 67 Mev. 

L� �  concentrations supe r f i c i elles de pous
s� � res i n fé r i e u res  à 2000 µ g /cm2 ont pe rmi s 
d etabl i r des cou rbes de ca l i brage l i né
aires. 

Dans l e  tableau IV , on remarque que la 
gamme de concentrati on optimale est plus 
ou moins identi que pou r les deux poussi è res 
uti l i sées , à savoi r l ' Eu ro-Standard 876 - 1  
e L 877- 1 . Pou r ces d eux types d e  poussi ères , 
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Tableau IV 

Pouss ière 877-1 

Conccn t r • t i o n Tran�• i t t••ce  Rtf l ec tance Absorp t i o o  S 
( �g /c 2 ) Ze i s� photo,o l t  F r i e�eke Hopfoer 

66 �4 , 7 49 4, 8 
6 , 4  

103 S 4 , 8  35 1 0 , 3  
1 1 , 8 

1 76 38 ,0  1 8  1 2 , 5  
1 4 , 3  

298 2 1 , 7  8 38 , 8  
40 , 0  

3 4 7  1 6 , 5  7 4 2 , S  
4 3 ,  9 

4 1 5  1 2 , 7  5 1 , 8  
S3 , 3  

5 9 1  5 . 5  76 , 1  

650 2 , 9  

688 2 , 6  

Poussière 876-1 

80,0 6 3 , S  

9 7  76 , 5  53 , 0  

164 70 ,0  3 9 , 0  

291 51 , 7  2 1 , 5  

345 4 3 , 5  1 7 , 0  

406 40 , 4  1 4 , 5  

595 26 , 0  1 0 , 5  

650 2 2  , 9  

69 1  20 ,S  

78 , 2  

8 6 , 3  
88 , 0  

8 8 , 8  
90 , 5  

5 , 7 
6 , 3  

5 , 6  
6 , 6  

20, 0  
2 2 , 0  

34 , 9  
3 6 , 9  

4 3 , 6  
4 S , 4  

5 1 , 9  
5 3 , 6  

8 3 , 2  
8 5 , 0  

88 , S  
90, 2  

il existe une même relation mathémat i que  
simple reliant la concentration et la 
mesure d ' absorbance donnant un bon aj uste
ment des couples considérés et dont les 
paramètres caracté ristiques sont quasi 
identiques, ce qu i montre que la mesu re 
est prati quement i ndépendante de la compo
si tion chimi que des poussi è res . Ceci appa
ra ît clai rement dans le tableau V. 

De notre expé r i ence , i l  ressort que , lors 
de l'établi ssement d ' une cou rbe d ' étalon
nage de poussi è re de composition chi mi que  
cons tante , on choisi ra la ré fl ec tomé tri e ,  
car ce ite méthode est plus si mple que l ' ab
sorpti on dans le v i sibl e et fa i t  appel à 
un out illage peu coûteux et répandu dans 
les laboratoi res i ndustri els. Par contre , 
lorsqu'il s'ag it d ' étalonne r des poussi è re s  
résultant des sou rces di f fé rentes e t  ayant 
une composition chimi que va r i able , on uti 
l i se ra l 'absorption s ,  car la réponse e s t.  
quasi indépendante d e  la composition chi m i 
que des poussi è res. Cette techn i que néces
site un appare illage coûteux e l  des manipu
lations suppl émenta i res. 
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Tableau V 
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5 ,  ANALYSE QUANT I TAT I VE DES D I FfERENTES 
FORMES CR I STALL I NES  DE LA S I L I CE L I BRE DANS 
LES POUSS I ERES RESP I RABLES ALVEOLA I RES  

Ayant à notre disposit ion u n  échantillon 
de poussière respirabl e  a l véolaire de con
centration supe rficielle connue, il s'agit 
d'y dose r les diffé rentes formes cristalli
nes de la silice l ibre. Comme l es quantités 
de poussières recueil l 1es sont très fai
bles, de l'ordre de 0 , 1  à 2 mg par cm2, nous 
sommes ast reints à développer une mé thode 
d ' analyse directe, c ' est-à-dire sur échan
tillon tel quel . 

Deux mé thodes physico-chimiques sont citées 
en anal yse moléculaire miné rale : l'absorp
tiomé trie dans l' IR et la diffractomé t rie 
des rayons X. 

Seule la de rnière citée pe rme t un dosage 
direct des principales formes cristall ines 
de la silice libre ( quartz a ,  cristobal ite 
et t ridymi te ) .  De plus, la fine couche de 
pouss i è re captée sur la memb rane filt rante 
nous limite en d i ffractométrie  à la tech
nique des poudres par ré flexion sur échan
tillon plan. Elle consiste essentiellement 
à mesurer l ' intens ité d�s RX d i ffracté s 
par le s d i fférentes formes cristal lines 
recherchées de l' échantillon et à le s com
pare r à l' intensité des RX d i ffractés par 
un échantillon analogue , formé uniquement 
d ' une quantité connue de pou ss i è re fine 
de quartz a ,  de cri stobalite ou de tridy
mi te . La méthode m i se au point e st une 
var iante de J. Le roux dont la fiab ilité 
a été préalablement testée par le Profes
seu r J .  Toussaint de l' Unive rsité de Li ège.  

Nous avons ensu ite étud i é  l' adaptab i lité 
de cette techn i que au cas spéc i fique des 
poussières re spi rables alvéolai res d ' ori
gine sidérurgique. 
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Lh ' o r i que 

· � ,n illon de poussière " s "  
? e s t  ca rac té risé p a r  : 

( ma L r i ce 

'" nombre ws de mic rog rammes de ! ous
l ·"- par cm2 , 

l e  nombre w x de mic rogrammes d�  S10  par 
? •.ns la poussière. 

' on " " est composé un i n  .ne 1  
u,3 , ; ère sil iceuse et carac t é r  

;or.�cntration su e r ficie lle wy ·  

au · i  �orie donne pour l ' intensi t 

h • : 1 !'fractés par l a  silice cor 
- • � ct �ntill on p l an de poussière 

l U C'  

de 
l a  

es 

ans 

( 1 ) 

Ce tte formule de base en diff rac tomé t rie 
des poudres par ré f l ection su r échan 1 llon 
plan est mieux connue dans la li t t é ra re 
spécial isée sous la dénomina t i on formu l e  
de Klug e t  A l exande r. 

Les symboles algéb riques u t i l isés tou t  au 
long de ce chapitre sont rép e r toriés dans 
le tableau V I .  

Dans le cas où l 'échantillon e s t  formé uni
quement de poussière de si l ice, 1 ' e x  re s 
sion ( 1 ) devient : 

y 1 s102 

[ 1-e 
-6 -2camy. csc 0 5i02

. 1 0 . wy 

Ag 

fi l tre 
Si02 

( 2 )  

En div isant ( 1 ) par ( 2 ), on ob t ient la 
re l a tion fondamental e du dosage 

1 - T s s 1 S10 w 1 nT 2 X -
y w 1 - T 1 s 10 y 

2 - lnT 

s 
1 s 1 0  ( Ty) 2 ( 3 )  w = w y y ( Ts) 1 s10 2 
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Tableau VI.  

p 

b 

T 

C . ll . Q .  

C . a .  l .  

C 

w C 

w 
X 

w 
y 

l .  

l s 

po:a ion d1.J p i c  

po91 lon d•J t:.,1ck•JTOUnd 

pic net. : U
p 

- ::b 
tempo de co J.•t ,,;, 

cocf f t cfcnL d ' ,tb orption t:'.l'lOo1c1uc 

coc f t iclont. d ' .,.b iorpt1on l1né.t1 1 ro 

concon r..at.u,n 

canot nt.c 

i n toncS.té du r�,yonnc nt lncidcnt 

1ntcnoL t.f. du c...ayonnor.-,('nt dt f f rocté 

llin9lo do Dr •. qq 

concont.rd ton �up('d tc lc l le C'n pou:1:.t�rc pJr uni é de 
aurf,"lcc 

conccnt rat..1on ,1;per!1 cicl le en ai 11cc 11 .brc (q rt.L 
c:-. !. ob..l l l t."" - t n .dyaltc) don:. l ' échan t i l lon 

•nt.ration .. ur, r!tclell en s i l i ce li bre (qu.ort: 
•obalit., - t.ndycu.tc) dan.G lca: ét.alono ( 100 , !;102) 

r,:1 l tl: dl t f r.,ct•c r Jo !c,. n l l c  d ' A,g 

..1.t.é ·l d t r.1ct.•·o p"r la feui l l e  d ' ,\g rccouvcrt.o 
tJlon ( 100 qu.:,ru - crlccob.'.t l i t.c - tridyru tc) 

CO"".p rl. D .  

. l• d1 !fr,1cr.�c p..1r l a  foui l le.- d ' ,\9 recouverte de 
i:it. i l  Ion ( 1  l l t rc.- co::;pr lal 

lt.• d l ( ! r,1. ctl:c pAr l t'l a l l lcc l ibre (qu.:utz 
t..ll Ltc - tndyr.rl.to) de 1 ' é t..'.l lon ( 100 \ Sî02) 

· · t<- d 1. ! r..-ctéc par la :1 1 l lcc 1 bro (quart.: - cds-
L 1 .. to - tridye1Ltc) de l ' êcho.n t. i llon 

t.:-�• • .  i t umcc du ! L l tro v1crqc 

t r i n ·::: ttoncc de t •�chanti l lon 

f.1.ctc.,ur d ' �,baorption de l ' �chant i l  lon A l ' Jnglc do Br119g 

..,- (T) 
1 - T 
=-ïnT 

Détermin a t ion du facteur Cf (T 5) 

Le facteur d ' abso rption '/> ( T 5 ) de l ' échan
tillon ne peut être déterminé qu ' expérimen
talemen t ,  car dans la maj o rité des cas la 
composi t ion ch imique des pous s ières étant 
inconnue il nous est imposs ible de pouvo ir  

calculer le c. a. m. de l ' échantillon. 

Le facteur t.p ( T  5 ) peut être déterminé pour 
chaque échantillon de la maniè re suivante 

Ag 

T ransfo rmons le support tournant du d i f
f ractomè tre de mani è re à ce que l ' échan
tillon et la membrane en Ag servant de 
radiateur p résentent une plané ité suffi 
sante pour appli quer valablement la méthode 
de J. Leroux , dénommée également la méthode 
émi ss i on-abs orption. Ceci est atteint en 
créant sous le support une dép ress ion cons
tante et bien répartie pour toute la sur
face i r rad iée . Déterminons ensuite I�g , 

l ' intens i té d i f f ractée par la feuille d ' Ag 
seule à l ' angle de B ragg eAg 

et I�i
f • l ' in-

tensité d i f f ractée par la feuille d ' Ag 
recouverte de l ' échantillon " s " ( pouss ière 
+ filtre ) .  

Quand la feuille d '  Ag est i rradiée par un 
rayonnement incident 1 0 , le rayonnement 
d i f f racté dans la d i rect ion échant illon-
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détecteur es t proportionnel à 10 , d ' où 1 0 

K . 1
0 

( 4 ) . Ag 

Quand le fi ltre po reux en Ag est recouvert 
d'une membrane de ni trate de cellulo se et 
de pous s ière

f 
le rayonnement di ff racté es t 

réduit à llg 

La réduction du rayonnement est due p r inc i 
palement aux phénomènes combinés de d i f
fraction et d ' absorption tout au long du 
chemin optique : 

1 )  Le rayonnement incident 1 0 est rédu1 t 

d ' un facteur d'atténuat ion e- cams · csc 

0Ag - 1 O-6 . w 5 ap rè s son p remier pas sage dans 

la couche de poussière .  

2 )  Avant d ' atteindre la couche d ' Ag ,  il 
est réduit une seconde fo i s par le fil
tre en nitrate de cellulose d ' un facteur 

e-camf . csc e Ag , 10-6 . w r 

3 )  Il subit dans la membrane en Ag un phé
nomène de di f fraction sous l ' angle de 
rasance 8Ag avec le même coeffi cient de 
p roportionna! i té K que pour le cas de la 
membrane en argent seule. 

4 )  Emergeant de l'argent, le rayonnement 
subit de nouveau les mêmes absorpti ons que 
le rayonnement incident et donc rédu i t  d ' un 
facteur d ' atténuat ion : 

e -camr . csceAg · l Q-6. w f. e  
-cams . csceAg · l Q-6 

. ws 

Tenant compte des diffé rent s phénomènes 

d ' absorption et de di ffraction des rayons X 
dans les différentes couches de 1 ' échan
tillon , l ' équation globale donnant l ' i nten-
si �é 1 s + f vaut donc : Ag 

-cams. csceAg · lQ-6. w
s I s + f  [ ( I o. e  ) Ag 

-camf. csc0Ag · 1O-6 . w f -camr.csceAg " 
. e  ) . K .  ( e  

1O-6 . w f -Cams. C SC8Ag • 1Q-6 . w 5 ) 
. e  

1 s + f  = 
Ag 

I s+ f  
Ag 

-2 cam . csceA . 1O-6 . w  
I o s g s T Ag " e . f 

-F ( s , eAg ) 
e 

avec T f = transmi ttance du fi l t re membrane 
à l ' angle eAg " 

- F ( s , eA ) 
e g est le coefficient d ' a t ténua t i on 
de la couche de pous s ière sous l ' angle e 

Ag ' 
o r , pour déterminer le facteur d ' abso rp t i on 

e 

( T 5 ) ,  il nous fau t le fac teur d ' a tténua t i on 

- ( s , eSi02
) 
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( l 

Détermination du facteur tp (T y) 

' t • 

s i r.  

Dans l e  cas des étalons (100 % de Si02) ,  � 
( Ty) peut s ' obtenir expérimen talement , comme 
pour le  cas de � ( Ts),ou se ca lculer théori
quemen t  s! l ' on conna î t  wy. 

"9 

•• .. 

Ag 

filtre 

La formul e du coe ffici ent  d ' at ténuation 
d ' é talon est donc simil aire à cel l e  de 
l ' échan til lon e t  est é tab l ie de l a  même 
man i ère : 

-F ( y ' 8S10  ) 
2 

lf ( T y ) = _l _-�e
--.-----.-

F (y , e Si02) 

Pour déte rminer l a  concen tration de l a  si
lice li bre dans les échan til l ons pl ans de 
poussi è re respirabl e ,  six mesures sont donc 
nécessai res. 

b )  Part ie expérimentale 

A fin de pouvoir teste r l a  fiabi l i té de l a  
�é thode analytique , i l  est i ndispensab le  
d ' avo i r  à sa disposi tion des étalons de  
poussiè res �imil aires aux échant i l l ons 
récol tés in situ. 

Ces standards , de composi t ion chimi que et 
de conce ntration superf icie l l e  connues 
doi ve n t  en out re ê t re confectionnés à par� 

ti r d ouss i c: r  
r ,  nu l om; r i qu 
le  C' t l u i  de  l e  
1 l r '. 

i ndus L r i c l l e  d sp c t re 
l e  l us proch poss i b l e 

ous j ' re r spi r b l e  a l  véo-

Fn rr, , l <:s h ; nomènes second a i res  ( m i cro
ab :::.oq t i on , pouvoi r ré f l e c t,eur , . . .  ) qu i 
i - ut>ncen t  1 ' in t  nsi  Lé des nx d i f f rnc tés 
1w11vcn t ê t re rès d j  f fé r e n t s  d ans un pro-
0L ,i  d l ,1bora toi re e t  dans un produ iL in-

è !-! l r" l C" l  . 

Cc · alons 
· • . v -u te : 

son t réa l isés de  la  man i ère 

mé l anges a rti ficie l s  de  pouss iè re 
.· 1 , � · euse ( qua r z o ,  cris toba l i t e ,  Lr Ldy-

tt: t de poussiè re mé t a l l urg i que C t •Ll U S -
i 0 . "  ::i� conve r isseur ou de  fo1 1 r  él cc � ri

l 1e l de granulomé t ries définies . on t 1 1omo
· · n · is1: s dans des rappor ts connu. pa1 ,gi

. t on ul t rason i que dans l ' hexan� 

, :;  l ' arrê t des ul t rasons, l , 
ons son t t r ansvasées l e  plus 

. , . · 1 b l c  àans des cris t a l l i se 
p· � . rê n l ab l emen t  chauf fés, a f �  

e l , temps d ' évapora tion du sol 
e fai re supprime l ' e f f  

gc 10n des par ticu l es l es plus 
la masse so l i.de final e e t  op L 1 
· : t, 1 ' homogénéité du mél ange . r 
• ••:1é i Lé est  vé r i fiée par analys, 
1. .1. ve de l ' é l émen t le plus concc · 
n.a ;:r j ce , en l ' occur rence le fer. 

S t  

! , i 
" 

t! 
L .  
c· 
....;e 
· c 
Le 

1ua: 
ré 

e n -
,ent 
ond 

j i-
t t e  

Té-
!ans 

ce 
mo-
t a-

.: l a  

- A l ' aide d ' une microbal ance 0l e c L r i que 
e t  du syst ème de fil t ra t ion décr i �  au 
cnapitre 4. , nous pa rvenons à é t a l e r  sur 
·es memb ranes en n i t ra t e  de cel l u lose des 

quan t ités de mél ange ou de farine s i l iceuse 
pure dans une gamme de conce n t ra L ions 
s ' é ta l ant de 100 à 2000 µ g  par cm2 , gamme 
satisfaisant à l a  fois aux cond i t ions 
d ' ana l yse ( non satura tion au phénomène de 
réfl ec tance , transparence aux rayonne me n ts 
8 e t  aux RX CoK0 e t  CuK0 , surface e mpous-
siérée du fil t re compa t ib le avec l es d i f fé
rents anal yseurs u t i l isés . . . ) e t  de pré l è 
vement ( déb i t f aib l e  ( 1, 7 l i t r e / min) des 
modu l es pneumatiques , temps d '  échan t i l l on 
nage l imité ( max. 8 h)) .  

Ce t t e technique perme t de prépa re r l e s  
st andards nécessai res à l a  véri f i ca tion 
de l a  mé thode e t  d ' en dé t e rm i ne r  l a  préci
sion. Pour ce fai re , nous avons fab r i qué 
trois types de stand a rds 

1 )  Fil tres recouverts de qua r tz o,  de cris
tobal i te e t  de tridymi te à des conce n t ra
tions superfic i el l es di f fére n tes. 

2) Fil t res recouver ts d'un mél ange pous
si è re -sil i ce de conce n tra tion pondé r a l e  
e n  sil ice connue e t  de concen tr a t ions 
supe rficiel les  en  poussières croissan tes. 

3) F i l t res recouverts de mél anges pous
s i è re -sil ice de concen tra tions pondéral es  
en si l ice d i f fére n tes et  de  concen t ra t i on 
supe rficiell e  e n  poussière i cons t an te.  

Déterminat ion du quart z  o 

Dans une premiè re sér i e  d ' essa i s ,  on a pré
paré deux types d ' échan t i l l ons pl ans 

. ceux formés uniquemen t  par de l a  pous
s i è re de qua r t z  de w y variabl e s  e t  con nus 
( tab l eau V I I ) ;  

. ceux formés d'un mél ange d e  poussi · re 
de quar tz et de pouss 1 ere mé L a l l u rg i que 
de ws e t  w x connus ( tab l e aux V I I I  e t  I X ).  

3-/\/1 985 

.. 



Tab l e au V I  1 .  Ecar  s rr• 1 n i r s  en re in  cns i  tés observées e t  i n tens i té s  théo r i ques dans 
l cas <lu q u a r  z 

r---------- -
a Qua r t z  pn 

ug/cm2 
Nombre de coupi:; 

obse rv�s 
-b., 1 -e ï 

Nombre de coups 
théoriques 

N - N th obs . 
N - N 
- �---�bs 

1 9 .J 

4 1 2 

6 0 0  

8 1 0 

1 O ,  2 

1 30 7 

1 9 9 

1 3 2 7 

2 4 7 9  

3 4 00 

4 6 3 9 

,1 1 ') 

1 7 1 

0 , 0 7 3 9 1 7 9 5 7  

0 ,  1 5 0 6  

O ,  2 1 1  5 

0 , 2 7 4 4  

0 ,  1 1 Il 1 

0 , 4 0 4  1 

0 ,  4 l .! \, 

0 , 5 4 6 9  

l 6 4 6 1  

1 60 76 

] 6 906 

1 , (, 1 0  

1 ï 1 ·.o 

] 6 7 (, C)  

2 5 3 ]  

3 5 5 5  

4 6 1 2  -

:\ ,. [; � 
., 71 ': 

7 .! 7 1  -
9 1 Y 2 

5 2  

1 5 5 

2 7  

'J '> 

uo 

' ..; a 

2 1  

Nth 

6 , 8  \ 

2 , 0 5  

4 , 4 

0 , 6 

1 , i 
1 'J , -
.:? , 0 3  

0 , 2 3  L -----'-------------------

a 

b 

K I  s i n  0 

2 c . a . m  . 1 0 - 6 
q u J r t z  r 

2 c .  a .  m . 

s i n  0 

qu a r t z  Cl 1 0 - 6 

q u a r t z  Cl 

Tab l eau V I I I . Appl i ca t i on de la formule de correction d '  absorbance sur des mélanges de 
poussiè res de convertisseur et  du. quartz o dans des gammes de concentrations connues 

Cond i t ions opératoi res 

40 KV - 1 8 mA 
Co KCi 
compteur à sc1n t i l l a t ion 
Tf = 0 , 6 4 7  
S l n  6Ag 
S I N  0 = 1 , 4 1 7  

qua r tz 

Ré f � r e n c c  

= 104 2  Uq/cm 2 
y 

e ch .. n t 1  l l o n 9 

s 
w 

X 

s 

X 

w 

w 
X 

w 

X 

w s 

X 

= 

= 

= 

= 

= 

= 

= 

= 

= 

1 98 Ug/cm 2 

1 2  Ug/cm 2 

200 LJg/cm 2 

1 9 Ug/cm 2 

1 030 ug/cm 
24 1 I.Jg/cm 2 

2 

103 3 Ug/cm 2 

5 1 4  Ug/cm 2 

2004 LJq/cm 2 

= 996 I.Jg/cm 2 

1 :q 

6 4 . 206 

i :.J 

6 3 .  368 

6 3 .  368 

6 3 . 368 

6 3 .  368 

6 3 .  368 

I Y• f 
A<J 

3 1 . 569 

s + f  
IA'J 

38 .06 1  

39 . 465 

3 1 . 426 

3 1 . 4 ] 4  

2 3 . 8 1 3  

I �,o 
� 1 , 4 1 7 .  A A= ln  T 

1 
1 y • f  2 . t' /\oj 

3 2 . 973 o, 2745  o, 3890 

. 
l11. ,  

1 :,0 A • .:  1 1 1  , . . -- 1 , 4 1 7  .A '  1 1 q· 1 
l A•j . t· 

5 3 5  0, 0744 o, 1054 

788 0,0381 0,0540 

8. 5 1 1  o .  2659 o. 3768 

1 7 . 445 o. 2663 o, 3773 

27. 22 3 o. 5 4 3 3  o .  7699 

- t· ,. 

0,6  777 

-v .. 

0 , 9000 

0, 9474 

0, 6861 

0, 6857 

0, 4631 

-t· 

� -rm t' ' 

0, 8284 

. .. 
1 • . 

'frTl .. 1 ·  

0, 9488 

0,9742 

0, 8332 

0,833 1  

0, 6974 

.... " 
l " ym S l ll , y 
--· ___ _  .., 
1 �  'frrl :..10 1 :i 

1 5 Uq/c:m 

22 1-g/c:m 

270 uq/c:m 2 

SSS ug/cm 2 

1035 ug/c:m 2 
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Tableau r x. ; -r . 1 ' , , ,' : i ;,• • , ·,• - i cl ' abso rb ne su r des mé l ng s cle 
, o  ss 1 �re� d ·o r ' l  " l - ' 1 '  , ,  1 1 , eo tlc:5 hammcs d conc n t ra t i ons c onnues 
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t 1 � - F  - F  1 t ,  ·, 1 7 . /\ � = f( T l  l • 

! I\ •  �- F y 
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E c h  n l l  l ! o r. :; 

.., 6 : . : . :, 

. . 

1 ? f  
1 "" 

! r, . � --

. .  

, � r: " 
• � l \ • 

t 
� 1 

t --+-----

_ = .:oo � ... 1,c-"' 
� 

_X • .;Ç,9 .Jg/C� -

_ = 2000 1.g/c:::.2 
!i 

= 1006 1-g/cc 2 ·-x 

b•l . 1 .1) 

0-< . 1 25 

_Q , �:X, S . ,..,, 7 ! 1 •7  

: 1 . 000 () , 8C9 

2 1 .  i",34 2,: . 51  0, 6 5 1 

L ' in tensité I
5
s · o d i ffrac tée par l e  quartz  

l 2 
dans chacun de ces échantil l ons est donnée 
par l e  nombre de coups enregist rés au dif
frac tomè tre pendan t n temps donné ( 400 s )  
correspondant à une variation angu l aire 
de 2 ° ·e t encadrant uniquement la réf l ex i on 
à 31 ° 1 4  ( 2 e )  du quartz  a .  

. . . o Is+ f ff . Les 1ntens1 tes I Ag e t  Ag di  rac tes par 

l ' argent sont mesurées de l a  même manière 
que pour le quartz  dans un domaine angu
lai re enc adrant l a  réf lexion à 44 ° 56 ( 2 e )  
d� 1 ' Ag .  La radiation uti lisée est c e l l e  
d ' un tube à ant i c athode de cobal t pour  évi
te r la  fluorescence du fer contenu dans 
l a  matrice . 

Etude des éch antillons 
poussières de quartz 

formés uniquement de 

Su r les résul tats des mesures I �i02 
ef fec

tuées sur des échantil l ons de quartz pur ,  
nous avons déte rminé , pour différen tes con
centrations supe rficiel l es °'y ( 200 à 2000 
JJg/cm2 ) , l es précisi ons re l atives expé ri
men tales e t  théo r i ques . Nous entendons par 
précision re l ative expér imenta l e  l e  rapport  
de  l ' écart moyen à la  valeur moyenne de  
l O mesu res suc cessi ves sur un mêrr.e échan-

t i l l on ( TT ) . La préc i sion rel ative théor i que 

est , quan t à e l l e ,  simpl ement dé te rminée 

par l a  formul e  � ,  où N est l a  va l eur moyenne 
du nombre de c oups enregistrés au diff rac to
mè tre après correc tion du back-ground . 

Dans l es conditions opéra toires citées e t  
pour un temps de c omptage de 400 s ,  les 
précisi ons re la ti ves expé r i menta l e s ,  cor-

0, 1890 0, 6777 0, 8284 

1 

. 0 1 � , lf( T l --· · - F  - F" - • W  , , .: 1 7 . A ' C' 1 - ' .  w = Y'( T )  X 1 v  y 1 · " 
I '  :; ( 'I' . F :.-, 1 -

1 , 0•198 0, 3500 0 , 6 1 9 2  

-
1 , 0 1 99 o. 3606 0, 6269 .q/c 

0 , 96 48 o, 3810 0 , 64 1 5  

0 , 92 2 7  o, 3974 0 , 6530 983 µg/cm
2 

respondan t aux c oncentrations supe r ficie l 
l es de 200, 400, 800 , 1000, 1 400 e t  2000 
� g/cm2, sont respe c tivement  de 7 %, 4 %, 
2 , 5  %, 2 %, 1 , 4  % e t  1 , 3  % c on t re 3 %, 2 %, 
1 , 4 %, 1 , 3  %, 1 , 2 % e t  1 % en  pré c i s i on 
re l a tive théo r i que. 

Dans le c as d ' échan t i l l ons ne  c on tenan t 
que du quartz  ( °'s = wy ) ,  l a  formu le ( 2 )  
peut  s ' éc rire p lus simp l ement  sous l a  fo rme 
suivan te ne faisan t in te rven i r  que deux  
c onstan tes a e t  b : 

w =-
-b . w  

a ( 1  - e Y )  

K . I  . sin e 5 . 0 
avec a = 

0 l 2 

et  b = 

-6 
2 . c am . 5 i0 2

. 1 0 

-6 
2 c am5 i0

2

. 1 0 

sin eSi0
2 

Dans les  lim1 ces des e r re u rs expé rimen 
tal e s ,  l es in tensités mesu rées  su r l es 
échan t i l l ons de quart z pu r d o i vent vé r i f i e r  
l a  r e l a tion simp l i f iée avec a dé t e r m i né 
expérimen tal ement  pou r  l ' in tens i té 1 0 u t i 
lisée . 

Le tableau VI I mon tre  l es i n tens i tés  obse r 
vée s ,  l es i n tensi tés c a l c u l ées  e t  l eu r s  
écarts re l a tifs . Comme o n  l e  vo i t , l ' ac c o rd 
est exce l l ent sauf pou r  l es écl1an t i l l ons 
1 9'1,  600 et  1 430 . I l  su f f t rai t que l es e r 
re urs re l a t ives sur ces pesées so i en t  res
pec t i vemen t de  3 % ,  2 % et  1 , 5 %, ce  qu i 
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!'; ·ou · 
· y so i en t  
l 1 1  '..or i que 

-'i ra t t  ac e p .'..lbl c , pour que l es 
c o n  rorrne s  avr• c  J es  J n e nsi tés 

DosDgc d11 quart z da n s  /rs 6c:hant il lons "métal
lurgiques " 

Aya n t à no cre d i s  o s i  i on d e s  mé l anges de 
fari ne de quartz  avec d e u x  oussières sidé
rurgique 0 de c ompos i t i o  c h i m i que e t  granu
lomé tri que b i e n  dé fin i e  dans des rapports 
quartz- 0uss i ère con  -rôlables , nous sommes 
më;1 n ten an t à rnêm e  de fabri quer nos propres 
standard ::;. 

Deux s ' ri es c" é c l  
rées au l ab o r  . t o i  
bJ eaux 'II I I  , I "  
le w s 1 u g è m<· 
quartz /c- rn2 ) . , , 
tra t ion du  . lr' 
tion des RX a .  
de corre c t i c  l ' i 

u t l  l J ons on t été  prépa
La colonne 1 ,  des ta

nous en donn e  à la fo is 
·. ge / c m 2 ) e t  le w x ( µg de 
onne  9 don ne l a  concen 
lé t erm i née par d i ffrac
i c a t i on de la techn ique 
rbanc e . 

Comme l ' a  r c a • , n  de  la formule ( 3 )  
nécessj t e  :•: sures dif féren tes par 
échan i llon " L  "· c i  dans des condi tions 
opéra c ire s ' - en ,é f i nies ( an t i cathode e t  
comp t e ur u t _  i s  '. vol t age e t  ampérage de 
la source , ang l e de  Bragg , temps de comp
tage , conc e n cra t i on superf i c i elle de la 
référen c e  u t i l i sée , . .  ) , nous avons é tabl i  
un tabl e au type  d e s  résul ta ts, qu i perme t 
n�n seulemen t  de re trouver tou tes  ces don
nees techn i qu e , ma l s  égalemen t les résul
tats part i els  des  d i f fére n t e s  é tapes . 

De plu s , c omme la mé t hode est égalemen t 
appl i c able pour l a  dé t ermin a t i on de l a  
cri stobal i te  e t  d e  l a  tridym i te ,  l ' u til i 
sa t io n  généra l i sé e  du tableau évi te  les 
red i t es  fas t i d i euses . L ' échan tillon test 
cho i si pour e x pl i c i ter les dif féren tes 
manipulat i ons e t  c alc uls nécessaires à 
l ' appl i c a tion d e  la formule ( 3 )  est composé 
d ' un mélange d e  poussi ère de four élec tri 
que � t  de quartz  de w s e t  w x , valan t res
pec t iveme n t  2004 e t  499 µg/cm2 . La ré fé
rence de quar t z  pur de conc e n tra t i on su
perfic � elle wy = 104 2 µ g ,' cm  , est u t i l isée 
comme e t alon e x t erne ( tableau IX ) .  

1 .  Mesures au d i f frac tomè tre de l ' échan
til l on ( w s = 2004 e t  w x = 499 ) 

a )  Le rad i a t e ur c omposé de la membrane po
reuse en Ag e s t  irrad i é  par le CoK 0 duran t 
400 s, sous l ' angl e  de rasance 2 e = 44 ° 56 .  
Résul ta t  64 . 1 25 c ps ( résul tat reporté 
dans la r.olonne  2 du tab l eau IX sous le 
symbole I 0 ) 

Ag . 

b ) L ' échan t illon mai n te nu par suc c i on sur 
l a  membran e  e n  Ag e s t  soumis au même rayon
neme n t e t  sous le même angle durant 400 s .  
Résul t a t  : 2 1 .000 c ps ( c f. colonne 3 du 
tableau  IX sous I s+ f ) Ag 

c ) L ' échan til l on est soum i s  une seconde 
fo i s  au rayonnemen t CoK 0 du ran t 400 s ,  mais 
sous 1 ' ang l e de rasan ce  du quartz 2 e = 3 1 ° 1 4 .  
Hésul t a t  1 1 . 90 3  cps ( c f .  colonne 4 du 
tabl e au I X  sous I �i02

) .  

2 · Mesures au d i  f frac tomè tre de l a  ré fé
renc e  ( wy = 1 042 ) . 

a )  La membrane en Ag 
sec onde fo i s  dans les 
Opéra to i res  qu ' en 1 . a ) . 
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est irradiée une 
mêmes condi t ions 

Résul tat  64 .206 cps 
tab l eau IX sous r;g > ·  

( c f .  col onne 2 du 

b )  La référence wy est soumise à l a  même 
expérience qu ' en 2 . a ) . 
Résultat 3 1 . 569 cps ( c f .  colonne 3 du 
tableau IX sous rY+ f ) Ag 

c )  wy est irradié comme l ' échantillon en 
l .  c ) .  

Résul ta t 32 . 973 cps ( c f .  colonne 4 du 
tableau IX sous 1 ;102

) .  

Les mesures a )  e t  b )  permet tent de calculer 
pour l ' échant illon e t  le standard les fac
teurs d ' absorpt ion 'I ( T )s e t  � ( T )y , sachan t 
que la transmi t tance du f iltre membrane 

sin eAg 
est Tr = 0 , 647 e t  -s�i-n---::8,---=---quartz o 

1 , 4 1 7_ 

( c f .  cond i t ions opéra toires au tableau IX ) . 

Résultats $" ( T )s = 0 , 641 5 e t  9' ( T )y = 0 , 8284 
( c f. colonne 8 du tableau IX ) .  

Les colonnes 5 ,  6 e t  7 du tableau reportent  
les calculs intermédia ires nécessaires à 
la dé terminat ion des jP ( T ) . 

Applicat ion de l a  formule ( 3 )  dans le cas 
de l ' échan t illon test cho isi : 

1 1 . 903 0 , 8284 . 1042 = 48 6 �g/cm2 . 
W X :  32 . 8 73 • 0 , 6415  

Les mesures e t  les calculs e ffec tués sur 
l ' échan t illon test sont  reprodui ts d ' une 
mani ère systémati que sur tous les standards 
de quartz o à base de poussière de four 
élec trique et les résulta ts sont transcri ts 
dans le même tableau IX . 

Une deuxième série de standards , préparée 
à partir de mé l anges de quartz o e t  de pous
si ère de convert isseur comme matri c e , est 
soumise aux mêmes expériences ( tableau 
VI II ) . 

Du tableau récap i tula t i f  des résultats ob
tenus pour le dosage du quartz a ( tabl eau 
X ) , il apparaî t que : 

1 )  L ' appl i cation de la formule ( 3 ) , dans 
le cas des mélanges "quartz a - poussi ère 
four élec trique " ,  corrige quasi to ta l emen t 
l ' ef fe t d ' absorbance . En e f fe t ,  les écarts 
enregistrés en tre les ws dé term i nés par 
di ffrac tomé trie e t  les ws connus son t  de 
l ' ordre de grandeur des erreurs expérimen
tales . Cell es-c i son t  fa ibles , s i  l ' on 
t ient  comp te du nombre de mesures e ffec 
tuées sur chaque échan t illon . La non déter
m i nat ion des fac teurs S4> ( T )s e t  {P ( T ) y  aura i t 
i n trodu i t  une erreur par défau t par rapport 
à la conc entrat ion rée l le de l ' ordre de 
25 % . 

2 )  Les écarts rela t i fs ,  enregistrés pour 
l es standards à base de poussi ère de conver
tisseur sont  ne t tement  plus él evés que 
ceux à 

1

base de poussi ère de four é l ec tri 
que. Comme l a  techn i que de prépara t i on des 
étalons et la mé thode d ' ana lyse d i f frac to
métrique sont  rela t i veme n t  b ien  reproduc
t i b l es l ' explicat ion de  ce t te d i fférence 
ne  peu

1

t se  si tuer qu ' au n i ve au de l ' e f fe t 
ma trice ,  vu que l a  fari ne de quartz u t i l i 
sée est l a  même dans les deux séri es . 

La poussi ère de convertisseur ayan t une 
composi t i on ch imique connue avec préc i s i on , 
tou t comme l a  poussi ère de four é l e c tri que , 
i l  est peu probable que la fai b l e  vari a t ion 
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7:::ib l cnu X. : � L  < l 

?" G 5 �'"' • " :'  Ul 
: c- r :que ' '  

n 
'.' 

:--, ""'t:S.5 . •· .... nve :---

..: 
5 

� C. � - -

rab eau Xl . -:'ablea1.. ré.:-ir, . · .: . .  
da .. ;: les écha. �il :!.o. s 

Echaï t i  l l on - -
( :. s/crn2 

Pouss. " four 1 
élect:r · que" 

n o  1 983 
no  2 

1 
9 9 2  

n•  3 982 
n•  4 2058 
n ° 5 

l" 

_...._ --- -- -

1 . .  
... r · ,; �:iba 1 i t:e 

1 

8 • .:::: 1 35, 90 
47, 70 ' 35, 70 

,t, C'lll S p u r 1 dosa du qu a r t z  u d.'.'1.ns 

- ----------------,------------i 

--

1 

· or�nu 
� '- �. :, ' 

• .  'J  

� ?  
1 C] .... ' 1 
r) Î 

:, · .. t: 
... � 6 

'''x ca l cul ' 
( µ g/crn2 ) 

1 28 
24 5 
486 
983 

1 5  
22 

270 

537 
555 

1035 

Ecar t rela tif  
( n ?·0 

11 
3, 5 
2, 6 
2 , 3 

2 5  
1 5, , • 
1 2 
l i"> 

f:, 
4 

0b e�us pou r le dosage de l a  c r i  b a  

W X connu 
( µ g/cm2 ) 

8 1  
356 
468 
734 
980 

"' x  mesu ré Ecar t re l a t , 
( µ g/cm2 ) ( en % ) 

78 ! 3, 7 
365 2, 5 
458 2, 1 
729 0, 7  

1 0 1 9  4, 0 

! 
1 
1 

J 

--

------------------- 2055 I 
47, 70 -------------�------------- - ------------�------------r - - - - - - - - - - - - - - - -

Pouss. "conver- 1 
tisseu r" 

n• 1 1 020 6, 2 63 67 6, 3 
n o  2 1 002 26, 8  269 289 7, 4 
n •  3 1003 50 , 0  50 1 462 7, 8 
n o  4 2047 26, 8 548 594 8, 4 

1 

1 

1 

Tableau XII . Tableau récapi tulatif des résultats ob tenus pou r le dosage de la t r i dymi te 
dans les échan tillons 

Echant i llon "' S  
( µg/cm2 ) 

% 
tridymi te 

"'x connu 
( µg/cm2 ) 

"'x mesu ré 
( µ g/cm2 ) 

Ecart  rel a t i f  
( en % )  

Pouss. " four 
électrique" 

n ° 1 1046  30 , 70 32 1 32 1 0 
n ° 2 1081 48 , 20 51 9 1 499 4, 0 ----------------- -------------------------- ·-------------r-------------- - - - --- - - - - - -- · _ 
Pouss . "conver-

1 

1 
t i sseu r" 

n ° 1 1027 30,1 0  309 1  

I 

293 5, 5 

1 
n ° 2 1 1 1 8  42 , 80 479 548 1 1 4 , 4  

i 
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du coe f f i c i cn L  
d l �, in r j  c 
en re p I s ré . 

cl ' ,1b�,o rp i on 
pu i ss e x p l i que r 

massi que 
J ' ' cart 

La formuJ  ( 3 )  e s t  é t.al;,l i C' à par j r  de p l u
s 1 eur • hypo h ' se s  ( c f . pa r i e  théorique ) 
et no tamme n t  ce l le s ip r,osan une f j nesse 
de pra l ns su ff i san L e .  l orsque les cristal
li te$ on t des dim en s i on s  rop importan tes, 
on co nsta te une  mo in.; bonne reproducti bi
lité ans la m e su re de l ' in tensité des 
ra i es. 

Des ; tudes théorj  q ues, con fi rmées expéri
men � l eme n t par Klug e t  Ale xande r , mon t rent 
que 1 ' in :f l uencc de la granulomé trie  su r 
la d�via t i on mo nne  pou r des poudres supé
ri eu re s à ) 1. in e s  J oin d ' ê t re négli gea-
ble. A i n � · , . r une  poudre de coe f f i -
c i e n  � d ' at o rp ,n  l i néra i re égal à 500, 
i l  C' S t  n ·· é" S é  de t ravaille r avec des 
(' im nsion �· le , i ns égales à 5 µ m  pou r 
obte n i r  � a t i on moye nne de 2 %. 
Cel l P-ci  'l tr' : sp e c t iveme n t  à ô e t  1 2  % 
pou r e s  i n  2 1 0  e c  1 5  µ m .  

L ' analyse ran 'Tlé t r i que  de la poussière 
de con ve r ssc- p ré sen te une répart ition 
massi que lu r ale man i feste, ce qu i 
'; ' es t pas "! c • · pou r la poussière de fou r 
elect riquc::.  Cec se t radu i t par une moins 
b�nne homogén ' i sa t i on granulomé t r i que des 
me lan ge s , su r o t pou r les faibles concen
tra t i ons en qua r tz. 

Ce t e f fe t se ra for temen t at ténué, voire 
même annulé pou r les poussières respirables 
alvéola i re s  récoltées v i a  les présélecteurs 
i solan t la frac t ion granulomét r i que i n fé
ri eure au di amè tre aérodynamique de 7 µm 
( c f. f i g. 1) , ce q u i  cor respond pour les 
pouss�è�es si déru rgi ques, de mass� spéci f i
que gen e rale me n t  t rès élevée, à des grains 
de d iamè t re opt i que  i n fé r i e u r  à 4 µ m. 

Détermina t ion de l a  cris t ob a l ite et de la tridy
m ite 

Les réf é re n ces e t  les st andards à base de 
poussi è re i ndust r ielle de ces deux formes 
cr i stallin e s  de la s i l i ce li bre sont  con
fe ct i onnés de la même man i ère que ceux du 
quartz o. 

La c r i s tobal i t e , de  par sa teneur en 
quartz non négl i geable , a nécessité des 
mesu re s  di f f rac tomé t r i ques supplémentaires .  

L'appli ca t i on de la  formule de correct ion 
d'absorbance a pe rm i s  de dé terminer la con
cen t ra t i on du qua rtz o dans des échan t i l
lons de cristobal i t e  de concentrat ions 
supe r f i c i e l le s  d i f féren tes. 

Les étalons de cr i s tobal i t e  e t  de tridymite 
ai n s i  que les standa rds on t été analysés 
su ivan t le même pro tocole que pou r le cas 
du quar tz. 

Des tab l eaux récap i tu l a t i  fs des résul tats 
pou r le dosage de la cristobalite ( tableau 
X I ) e t  de l a  t r i dym i t e ( tableau X I I )  i l  
ressor t que 

- La techn i qu e  de dosage de la cr istobal i te 
e t  de l a  tri dym i t e dans l es mélanges à base 
de poussiè re de fou r électrique corr i ge 
l 'e f fe t  d ' absorbance tou t aussi valable
men t  que dans l e  cas du quartz o .  

- Comme dan s  le cas du quartz o , l'e f fe t  
d e  granu l omé t r i e d e  la poussière d e  conve r
t i sse u r j oue un rôle non négligeable sur 
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la dé terminat ion de 
deux au tres formes 
silice libre. 

la concentration des 
cristallines de l a  

Celu i- ci est , comme nous l' avons déj à  
signalé précédemmen t ,  annulé par l ' u t ilisa
t ion d ' un présélecteur assu rant une granu
lomé trie beaucoup plus fine et surtou t plus 
reproductible. 

6 .  CON CL US I ONS 

L ' étude nous a permis  de me ttre au  poin t , 
d'une part , une techn ique de prélèvement 
des poussières resp irables alvéolaires e t ,  
d'au tre part, une méthode d ' analyse de s 
di f féren tes formes cri stallines de la sili
ce li bre par diffract ion RX . 

La première part ie de ce t obj ectif a néces
si té la conception et la réalisat ion d ' un 
nouvel échan t illonneur de poussière resp i 
rable . Celui-ci devai t répondre aux i mpéra
t ifs suivan ts : 

a )  prélever la fract ion resp irable alvéo
laire des poussières en suspension su ivan t 
une courbe de rétent ion reconnue au n iveau 
international ; 

b)  pe rme tt re d ' établir des courbes d ' éta
lonnage pondérales propres à chaque type 
d ' ateli e r  par des méthodes indirectes , 
telles la réflectométrie dans le visible 
et l'absorp t iométri e 8 ;  

c )  récolter les poussières de man ière à 
sat i sfaire aux condit ions opéra toires des 
analyseu rs ut ilisés . 

Afin de rencontrer les critères e t  recom
mandat ions auxquels les hygién istes i ndus
triels se réfèren t  pour définir les part i
cules qui doiven t ê tre prélevées en vue 
d ' évaluer les conséquences éven tuelles des 
poussières en suspension sur la san té ,  nous 
avons incorporé , en ou tre , dans notre sys
tème de prélèvements le cyclone Dorr-01 1 -
ver , qu i pe ut  ê tre u t ilisé à la fois en 
stat ique (poste f ixe ) et en dynam ique ( sur 
l ' homme ) .  

Comme la déterminat ion pondérale des part i
cules par pesée n ' est possi ble que pour 
des quan t i  tés représen tan t un pourcentage 
sign i f icat if du poids du f iltre v ierge , 
c'est-à-dire pour des techn iques de récol te 
à grand débit ou à longue durée de prélève 
men t ,  et  comme les méthodes u t ilisées en  
hygiène industrielle son t de plus en  plus 
orientées vers l ' u t ilisat ion de pompes à 
fa ible débit et pour des temps de prélève
ment relativemen t cou rts ( max. 8 h ) , l ' éva
luation de pe t ites masses de ma t ière échan
t illonnée a nécessi té la mise au poin t de 
méthodes indirectes d'est ima t ion , telles 
la réflectométrie e t  la densi tométrie . 

De notre expérience , il ressort que , lors 
de l ' établissement d ' une courbe d ' é talon
nage de poussière de composi t ion ch imique 
constan te, on choisira la réflectométrie , 
car ce tte méthode est plus simple que l'ab
sorption dans le visi ble e t  fai t  appel à 
un ou t illage peu coû teux e t  répandu dans 
les laboratoi. res industri els. Lorsqu' 1 1  
s ' agira d ' étalonne r des poussières résul
tan t de sources différentes  e t  ayan t une 
composit ion ch imique va ri able , on u t i l ise ra 
l ' absorption 8 ,  car l a  réponse est quasi 
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in  e lo. c m ositi  n ..:l' i m l  :i.u,· 
uss i J r-s , mais ce � te hni1L1< n ' ce .· 

site, on l rc. un ap , are · 1 1 :i. e ·oÏtt • i x 
e é . o. u c- t  des man i. ulat · 01 t; : ·ur,-
o l émenL ire . à savoir . n :i 1 t r  ..: 
�e sure r�alabl� de �haque fi t re v i  r 

r:ime e - q· • ..m i t · s de p us -i t' re - c0 '\ho 1 -
l ie s  s nt très fo.ible s. ,1, l '  rdr� d '  -. . ·. 
à 2 mg par m 2 . no s som'lles as ein ts . < -. 
di ffrac ti n RX . à · vel, p e r  tne m..:- th .:, 

' nal ·se d i rec te, c ' est- :,-d i re st: r 
ill on· tel quel. Ce t e  fin.:- co che i 

si è re captée sur la membrane fil tr.::i 1 
. imite à l technique e s  . 0u,: r· 
réf e x  ion sur échan t  i .  o l :1  . 
condi t i on exigée .ar e t  " 
la " t rans a:-en e "  aux RX . que 
: ' éoaisseu r de s écha t il ns et dc-s :c-t:.:i.n
dards doit ê re in fé rie re a cou::-h · 
lim i te. Afin e po v i r  �ester  a f 1 :i.bili • 
de la mé thode analy ti ue , nou s avon� u �  -
l isé de s ê ta ons de pouss : è res simi l a . r  
a1.:.x échantillons ré l é s in i tu . C 
c _ont préparés à l ' aide ' un. 
balan ;e e t  du système de :iltro.tion 
antérieu remen t. Nous parvenon s ie cet  t·
façon à étaler  sur des membranes a� n t :-o. 
de c 1 ulo se des quan i tés de mé 1 o. e O'l 
de farine si 1 iceuse . ure dans une g�m,1,e 
de concentrat ions s ' é talan t de 100 ;; 2000 
µ g  par cm 2 , gamme sat i s fai san t à l a  fo i s  
aux condi tions d ' analyse ( non sat1.:.ra1 ion 
au phénomène de réflectance, t ransparen�� 
aux rayonnements a et  aux RX Cof 0 e CuK0 , 

surface empoussié rée du filt re compac · ble 
avec de s diffé rents analyseurs utilisés ) 
e t  de prél èvements ( débit faible ( 1 , 7  li
tre/min ) de s module s pneumatique s, temps 
d ' échan tillonnage limité ( max. 8 h ) ) .  

L ' appl ication de la fo rmule de co rrec tion 
d '  absorbance , dans le cas de s mé langes de 
S102 ( quar tz o , cris tobal i te et tridymi te ) 
avec des poussi ères sidérurgiques de com
position connue , donne de très bons résu l
tats. En effe t ,  les écarts enregistrés su r 
les  étalons sont de l ' ordre de grandeur 
des erreurs expérimental e s. Celle s-ci son t 
même faibles , si l ' on tient compte du nom
bre de me sure s e ffec tuée s sur chaque échan
tillon. Sa non correc tion aurait in troduit 
une erreur par défau t de l ' ordre de 25 % 
en moyenne par rapport à la conc entration 
rée l le . 
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Nouveautés techn iques 

THE CGA . A NEW GE lE RAT O Of ATrn:;P.: . R E  
MON I TOR I NG DEV I CES 

CERCHJ..R ( Charbonnages de . ra . ::: c' s esearch 
cente r )  has deve _o_ ed a new atmosph re 
moni oring system , he so-ca � e CGA ' " " n
tegrated" atmosphe re cont rol ) ,  for measu r
ing, collect · ng , and . rccess · ng a reat 
numbe r of parame ters re l a t i ng to the safety 
and the ope ra t ing cand i t i ons of m ining or 
indus t r i al faci l i t i es : 

. me thane, oxygen,  CO and C02 concent ra
t i ons. 

ai r veloci ty, 
pressure levels, 
tempe ratures, 
informa t i on of " al 1-or-nothing" type 

( central m i ne cont rol stat ion).  

The dev ice is based on the same func t i ons 
as those of the remote me thane measu ring 
sys tem of CTT - 63/40 V type, used i n  al l 
gassy mines i n  France and i n  many othe r 
count r ies. These func t ions howeve r are i m
proved by the applicat i on of micro-elec
t ronic date process i ng sys tems. 

Bes ides convent ional d isplay or presenta
tion modes ava ilable on the bas i c  model, 
measurement processi ng can be op t i m i zed 
by connec t i ng a compu ter  capable of work i ng 
wi th a w ide range of adap ted sof tware. The 
CGA can also be connected to most measu r i ng 
dev ices available besides the sensors de
veloped speci ally by CERCHAR. 

Desi gned to mee t the most str ingent safe ty 
standards , this  dev ice has been granted 
a ce r t i f i cat of compli ance wi th Eu ropean 
st andards, allow ing i ts applica t i on i n  
gassy mines . I t  is manufactured under  li 
cense by Oldham France S . A. 

A nnales des Mi nc1:, de Belgiq ue• 

Techn isch n ie ws 

A ND SYSTEM OF DATA T RANSM I SS l ,  , BE 1EE  N 
A MOB I LE MACH I NE AND A F I XE D  STAT : �N 

TE SAFE CA developed by CERCHAR i s  a new 
sy tem , desi gned to t ransmi t d a t a  be t\•:een 
a f i xed s t a t i on and a mob i le mach i ne 
( she are r, con t i nuous m i ne r, roaahe ade r, 
drill i ng jumbo , e tc. ) th rough the po -1e r 
cable of the mach i ne. 

l t  comp rises two separa te uni ts, wh i ch can 
be used simu l taneously or no t 

. a remo te cont rol uni t to 
mach i ne from a remo te place 
" all-or-noth i ng"  type o r  
orde rs , 

con t rol the 
by send i ng 

p ropo r c i onal 

. a remo te measu ring and t ransm i ss i on uni t 
to collect  mach i ne d a t a  ( e. g. pos i t i on, 
temperature, o i l  p ressu re , e tc. ) ,  then co 
send them to a d is tant s t a t i on. 

TELSAFE CA t ransm i ts data  th rough the ma
ch i ne ' s powe r cable and is i nsens i  t i ve to 
any i nterfe rence conveyed by the cable . 
The connect i on can be e x tended ov e r  a long 
d istance by t rans f e r i ng the s i gnals f rom 
the powe r cable to telephone p a i rs. 

l ts app l ica t i on charac te r i s t i cs make o f  
TE LSAFE CA an equ i pment desi gned spec i ally 
to ope rate 1.n very hard cond i t i ons the 
elec tron ic  c i rcu i t ry shows ou tst and i ng 
ruggedness and resis ts to shocks , v i b ra
t i ons and tempe rature va r i a t i ons w i th i n  
a - 2 0  °C  + 100 ° C  range. I t  can a l so 
ope ra te under vol t age va r i a t i ons from 
- 50 % to T 30 % .  Be si des , each uni t i s  
subjec t to ageing cycles be fo re use. For 
appl ica t i on i n  gassy m i nes, tl1e  sys tem can 
be housed in a flame p roof box and i npu t 
terminals  are i n t r i ns i ca l l y  safe. 



MUL T I STAGE WATERSPRAY COOLERS  

OOJECT IVE 

Prov 1 de a more ef f i c 1 cn me thod of cool ing 
ho t working envi ronmen ts i n  deep mi nes than 
is oss i ble w i th s i ne l e  s age sp ray coolers 
or coo l ing coi l  hea t c xchangers . 

APPHOACH 

Pass warm m i ne a i r  t h rough several s tages 
of hor i zon tally o r i en tcd water sp rays fed 
by he ch i l l ed w a te r  supply of the mine. 

HOW lT WORKS 

In  t h i s  m1 i. tis ' ,e desi gn, hot ven ti l at ion 
ai r 1 s  co ed le pass i ng through hori-
zon �l wa r s ys. A i r  en ters the cooler 
th rough a i f f  � sect i on wh i ch slows the 
ai r " l ow , c:,, "' i bu tes i t evenly across 
the cool 1 1 i t !  m i n i mum of p ressure drop. 
'!'h i .  ensu s , orm exposure oî the warm 
ai r to co -,ater and consequent high 
thermal , · i c  , i es. I n  the three-stage 
coo ler sh · n, . d  m i ne serv i ce wa ter is 
sp rayed f 1  , .:i  t ,  f i rs t  1-,a ter s tage mani fold 
on the dov. •:: i nc nd of the cooler. Sligh tly 
warmed wa1. r f i  m th i s  sp ray s t age is col
lec ted 1 n  -1 sumr , pumped and then resprayed 
through he second s tage manifold. 'l'he 
p rocess i s  repea ted aga i n  for the thi rd
s tage. An overall counterflow heat exchange 
effec t i s  thus ach i eved by exposing the 
ho tes t i ncom i ng a i r to the wa rmer , th i rd
s t age water sp ray î i rs t  and to the coldes t , 
f i rs t -s t age 1·1a ter sp ray las t. Wave pl ate 
eli m i na tors can be employed between stages 
of 1-,ater sprays to i ncrease therm?l eîfi
ci ency or  a t  the ou tle t to  mi nim ize the 
water d ischarged i nto the m i ne ven t i lation 
a i r. Cooled ai r can then be ducted to hot 
work spaces or  s i mply released i nto the 
haulageway and ca r r i ed along wi th the ven
t i la t i on a i r. 

FOR MORE I NFORMAT I ON 

For ansv,ers to tech n i cal ques t ions or for 
more i nforma t i on , p l ease con tact Edward 
D. 'l'h i mons, the technical prolect officer 

ANNOUNCEME NTS  

EXTRACTION METALLURGY 85.  
College of Sci ence an d  
Sep t ember 1985 .  

London , Impe rial  
Technology , 9-12 

'l'heme : New p rocesses or adap tation of old 
techn i ques. 
E nquir i es : Conference Off i ce IMM ,  44 Port
la nd P l ace , London W l N  48R , England. 

2nd U.  S. 
vers i ty 
1985 .  

MINE VENTILATION SYMPOSIUM. Uni 
of Nevada Reno , 23-25 Sep tember 

îheme l 9 techn i cal sessions , 2 p re-sym
pos i um short courses and a teach i ng work
shop , 2 pos t-symposium f i eld tri ps and an 
equ i pmen t exh i b i t on m i ne ven t ila t i on. 

Enqu i r i es 

3-'1 / 1 98 5  

Div i s i on of Con t i nuing Educa-

for th is work , 
Cen ter , Bureau 
Pi t tsburgh , PA 
( 4 12) 675-6683. 

a t  the Pi t tsburgh Research 
of Mi nes , P.O . Box 18070 , 
1 5236 ( USA ) , or tel ephone 

NOUVEAU MARTEAU BR I SE-ROCHE HYDRAUL I QUE 
DE LA TRO I S I EME GENERAT I ON 

La fi rme fi nlanda ise Rammer a récemment 
l ancé sur le marché un nouveau e t  puissant 
mar teau brise-roche dans la ca tégorie  
moyenne . Ce nouveau modèle , portant la 
désignation S 1 400 HD , se place entre les 
modèles S 800 HD et S 1600 HD ex is tants , 
é tabli ssant a i nsi une con t i nui t é  dans la 
gamme Rammer . 

Le modèle S 1400 HD est un matériel de la 
troisi ème génération qui , à l ' avis  de Rammer, 
est caracté risée par sa construct ion f i able 
et sa longue durée de v ie. Le châssi s  du 
nouveau marteau brise-roche a é té redessi né 
pour résoudre sur les chant i ers tous les 
types de problèmes de cassage. 
La fréquence de percussion du nouveau mar
teau peut varier entre 250 et 600 coups par 
rr.i.m, tt. De: ce fai t ,  le marteau peut ê tre 
mor.té sur la µlupart des engi ns por teurs 
:::r.r,.me , par exemple , les pelles excavatri ces 
de toutes marques. Un �oi ds du por teur d ' au 
moins 2 5  t es t néces:;a i n, afin d'ob ten i r  
u�� connP. stab ili té e t  un rendeme� t max i mu�. 
Le marteau pèse 1. 900 kg et 1 ' énerg ie de 
percussion a t tei nt  4.500 J. L ' i mpulsion 
de percussion est de 1.100 Ns et le d iamè
tre de l ' ou t i l  de 1 50 mm. La pression de 
t ravail se si tue à 14 , 5  MPa. 

La techni que Rammer des gros marteaux 
brise-roche hydrauli que permet une ut ili
sat i on gé né ralisée dans les exploi t a t i ons 
mini ères à ciel ouvert et les carrières 
où l ' emploi de l'explosi f  é ta i t nécessaire 
jusqu ' à  ce jour. 

Pour de plus amples i nformations , s ' adres
ser à : 

Case Poclai n  Belg ium S.A. , 
20 , B-2630 Aartselaar , tél 
télex : 31719 Pocart B. 

Boomsesteenweg 
32-03-8875344 , 

t ion ,  Universi ty of Nevada-Reno , Reno , NV 
89 557. 

7th ICCR CONFERENCE. Pretoria ,  CSIR Con�er
ence Centre , 1 4- 18 October 1 985 . 

Theme The future of coa l - M i n i ng coal 
preparat ion - Coal conversion - Coal u t i l
iza t i on. 

Enquiries 
CSI R ,  PO 

Symposium Secretariat  S . 34 4  
Box 395 , Pretori l'l 0001 , Republic 

of South Africa. 

ENERGIES 85 . Li ège , Foire I nt ernat ionale  
de L i ège,  Halles de Coronmeuse , 6-11  
novembre 1985. 

Thème Carrefour des Technolog ies de 
l ' Energ ie,  Salon et Colloque . 

Renseignements : F I L ,  Avenue Maurice Denis  
4 ,  BP  52 , B- 4000 Li ège I .  Tél. 04 1/27 
19 34 , é t ranger : 3241/27 19 34. 
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Selection of Coal Abstracts 
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n :o�m.., t 1 on . c lassified by s ubJ( 
Ir 

or 

, ub / 1 sh 
ocared 
Il the 
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1n  : .'ir . J . H. Hogg. l!ead . Techn 1c.i! I io1 :na; ,o:  1 ·/ CP . JE. � Coal  Research,  1 4 - 1 5  L L  •r (, )Svenor 
Place, London �11· !·: OEX . Eng and . 

MIN I NG 

95 
Designing for sai"ety in developmen t  and 
tunnel l ing 
·:lhe ele r, A. 
Col/ 1ery Cuard1an ; 2J2 19) : 5 1 1 -512 (Sep 1984 ) 
îlle author considers the acci dent statis
tics assoc iated wi th development and tun
nel l ing ove r the l ast 3 years. Cu rrent 
techniques used in tunne l dri vage are de
scribed, toge the r with systems unde r deve l
opmen t. This leads to a consideration of 
the types of equipment and sys tems re 
qu i red to improve both productivity and 
safe ty. 

96 
Roadheads and headings - the influence of 
safety on machine design 
Johnson, A.D. 
Ccl/ 1ery Cuardia n;  232 19) ; SJJ-51 5 (Sep 1984 ) 
0ver recent years, many improvements in 
safe ty design have been incorporated in 
m1n 1 ng machinery and equipme n t, and a num
be r of the se are ou tl ined. The con tinu i ng 
reduct 1on in accident rates justifies the 
developme nt work, but the add i tional cost 
and complication of machine sys tems must 
be taken in to accoun t. The effect of en
vironme ntal factors on ope ra tions and oper
ators is considered . The direct i on that 
future development of safer machines may 
take is indicated . 

99 
New data on blasting parallel cu ts wi  th 
the aid of large diameter  boreholes 
!•'.ichelis , J .  
.'."olJr/ Hc-ft c ;  50 (2 /] l f, J ;  75-85 /Apr 1')8fl l  
Tr.e b l ast · ng o f  pare llel cu ts w i th large 
d i am� ter boreholes l n  drif ting in coal 
mines has been unsuccessful due to lack 
of s•J 1 table  dri l l  1n& equipmen t. Du ring the 
fJast �, yea r:,, Tremon i a  Experimen tal Mine 
have ca rri e<l o t b l a:;ting tests with the 

aim of p roducing satisfactory p arallel cu ts 
by this means . In the tests, boreholes \•J i th 
diame te rs of 100, 150, 200 and 300 mm were 
used . The resu l ts are repo r t e d  and com
men t ed on . (In  Ge rman) 

100 
Expe rience with blasting in f rozen shaf ts 
Molle r, H .  
Nobel Heft e ;  50 (2 13/4 ) ;  1 0 1 - 1 05 (Apr 1 98'-i ) 
The free zing me thod of shaf t s i nking is 
described. As an example, an accoun t  is 
given of three shaf ts sunk by this me thod 
in West Ge rman coa l  min es whe re blas ting 
was carried ou t with gre at  care. (In  Ge rman) 

101  
1 2325 me t res d riven by full-face r at  Mono
pol Collie ry 
Haarmann, K. -R. and othe rs 
Glückauf; 120 ( 1 9 ) ; 121 7- 1220 , 1223 - 12211 fi, Oct 
1 98'-i ) A vai la ble in Engl ish in Glück a u f  + t ra n s 
la t ion ; 120 1 1 9) ; ]26-]29 ( '-i  Oct 1 984 ) 
The horizon tal roadway sys tem a t  the 960 m 
level for the Neu Monopol  linked mine was 
d riven with a Robbins full-face machine . 
The pre paratory planning of the ope ration 
is described. D rivage was d ivided in to  3 
stages, the machine had to be  reposi t ioned 
twice, 9 faul ts had to be  worked through, 
and two 90 degree cu rves and a 100 m radius 
diagonal  road d riven . De tails o f  the e n tire 
opera tion are given and the e x pe r i e nce 
gained is assessed . ( In  Ge rman) 

1 02 
Length of the roadway sys t em in collie ries 
of the Ruhr Coalf i eld 
C1 aes, F . ; Palm, H. 
Glücka uf; 120 ( 1 9 1 ; 1225- 1229 fi, Oc t 1 ':)81, J A va i l
ahle in Enelish ,n Glücl< a u f  I trans l a t ion ; 120 
1 1 9 1 ; ]29-]31 (t, Oct 1 981, J 
An analysis is made of the le ngth of road
ways i n  24 Ruhr mi nes on the b asis o f  fig
ures available for 1 981 . The ave rage size 
of m i ne st ructure was 28 . 9  m/1 000 t sale -

A n n a lcn der Mijnen v a n  België 



ab l e  annual ou t pu t . The age of  roadways 
and stap l e  sha f s i s  a l so anal ysed . A 
] j m i t ed compari son only  i s  possib l e  w i th 
f i gures for  earlie r  years , bu t a comparl son 
for an i n d i vidual mi n i ng company wi thi n 
the pe riod 19 53- 1968 shows tha t the size 
of mine s t ru c tu re in re lat ion to annual 
ou tpu t  has decreased . ( I n Ge rman) 

11 6 
An anal y t ical app roach to  the design of 
eo· l p i l l ars  
Barron ,  K. 
CJ\1 Bul l . ; 77 (868 ) ;  37 1,1, (A ug 1 984 / 
A c ompu te r prog ram is described which wi 1 1  
anal yse the stab l l i ty o f  coal p i l lars . The 
ex ten t  o f  the pe r i phe ral failed zone and 
the cen tral  e l astic co re of  the pil lar, 
the st ress d ; ..; t r i bu t  ion across the pil lar 
an•l i t s  s t r e :·, t.h can be de te rmined by a 
"sl ice - :, • sli r " analysis technique. The 
program nco r . 'a t e s  a b r i  t t l e/pseudo-duc-
t i l e  t r- · i t _ po i n t  so that a pil lar may 
fail by rit frac ture or pseudo-duct i l e  
y ic ld. ,.. c; �al  p i l lar w i d ths t o  avoid 
C:\ tast r( i i c u l  t i mate fai lure can be 
ca l cu l a\ t .  ,ypo Lhe t i cal anal ysis  of 5 
rib p i  1 . rs g i ven to il lust rate the 
resu l ts •) ta .: f rom the mode l.  The mode l 
i s  then ·1sec. , o anal yse 3 case histories 
taken f r. m th :i.i t e  rature. 

1 1 7  
New developmen ts in rock bolting 
Tinchon , L. ; D e j ean , M .  
ln d . Miner. (Sl -EUenne,  Fr. ) ;  66 ( 7) ;  ]4 1 -]49 
Uu/ 1 981, J 
Af t e r  a b rie f su rvey o f  the in t roduction 
of  rock b o l  t ing in to  French coal mines ,  
the au thors d i scuss the improvements made 
to bo l t s  and the new types of bol t on the 
marke t which are encl osed along the i r  
en t i re l ength , e i  the r by f ric t i on or 
grout in g. The dev e l opmen t  of techniques 
for d r i l l i n g  and bol t se t ting is examined , 
par ticu l ar l y  i n  re l at ion the app lication 
of ro t ary d ril l ing. Conside rations de ter
mining  the choice o f  bo l t  design for a par
t i cu l a r  si tuat i on are p resen ted. ( In French) 

1 2 6  
Ele c t ron i c  automa t i on of longwall supports 
Car thew , J .  
A u  t .  Coal Miner; 6 (7) ; 9-1 1 ,  13-15 (Ju l 1984 ) 
Tr,e re are 9 co l l ie ries in New South Wales 
cu r ren t l y  ope ratin g  l ongwal l working , with 
ano the r 5 i n  NSW and 1 in Queensland planned 
by 1986. This pape r deal s w i th the deve l op
men t  and use of remo t e  cont ro l  systems for 
longwal l face roo f suppo rts in Australia. 

139 
Desi gn fo r safe ty i n  unde rground t ransport  
Moses ,  K.  
Col/ iery Cua rdia n ;  232 (9 ) ;  S25-S28 (Sep 1984 ) 
Underground t ranspo r t  and safe ty profi les 
are presen ted ou t l ining the t ranspo rt task 
and saf e  ty and ace i den t t rends . F rom an 
anal ysis o f  these pro f i l es ,  broad pr in
ci p l es eme rge wh i ch provide gui de l ines fo r 
desi gn for safe ty. T ranspo r t  of minera! , 
mat e ria l s  and men are conside red in some 
de tail , and sugges t i ons are made for design 
improvemen ts. The au tho r  concludes that 
progress wi th improv i ng safe ty i n  unde r
g1·ound t ranspo r t  i s  slow , tha t hibh e ff i 
ci ency and h i gh safe ty are compl ementary , 
that sho rt- te rm m i n ing conside rati ons in  
l ayou ts and const rai nts o f  time and capi tal 
o f ten rest r i c  t desi gns o f  t ranspo r t  sys
tems , bu t tha t  con t i nu i ng deve l opment of 
equ i pme n t wil l have some impact on safe ty. 

3-4/ 1 985 

144  
Mechan ical bal l ast- tamping of unde rground 
rai l traek 
Prod. Prod. /Ju/1 . ;  1 17) ; 4-5 /Sep 1981, )  
Tr,e support of rai l t rack by a bal l as t  of  
broken stone fac i l i tates its al ignment  and 
leve l l ing and prov i des a cush ioning e f fect 
whi ch pro longs the life o f  the ra i l s ,  
sle epers and vehi cl cs. On impor tan t rou tes 
i t  1s adv1 sab l e  to tamp the bal last t i ght l y  
unde r the sl eepc rs to i ncrease the stab i l 
i ty of the t rack. Devel opmen t of tamping 
machi nes i s  d i scussed. One such machine , 
deve l oped by Gu l l ick Dobson , i s  described; 
ope rational expe r i ence has been gai ned 
through f i e ld trial s  at two No t t i nghamshi re 
co l l i e ries. 

145 
The con tribution of eff i cient unde rground 
transport systems to improving EBG e f f i 
ciency and machine avai lab l e  time 
Wat t ,  R.G. 
Min.  Eng . (London / ;  141, (277 1 ;  207-214 Wei 1 981, ) 
The manpowe r and financial resources com
mi t ted to transport act i v i ties are exam ined 
and the i mpo rtance of underground t ranspo r t  
as an EBG (El sewhe re Be low Ground ) manpowe r 
use r determined . The three maj o r  ac tiv i t i es 
of transport , m ine ral , men and mate rial s 
are separate ly exam ined to ident ify p rob l em 
areas. Possib le so l u t i ons to the prob l ems 
are discussed and pr iori t i es iden t i f i ed 
fo r improvement .  The po ten tial con tribu t i on 
to EBG and MAT ( Machine Avai lab l e  Time ) 
improvemen t ,  if such so lu tions are success
ful ly exploited , is examined. ( 1  re f )  

147 
Rati onal use o f  ene rgy at Sophia-J acoba 
Colli e ry 
Fuchs , A . .  We ise , G. 
Glückauf; 120 (1 9 ) ; 12]4 , 1237-1238 (!., Oct 1 981. J 
Available in English in Glück a u f  • t ransla t i on ; 
120 ( 19) ; 334-336 f4 Oct 1984 1 
A �eat recovery uni t has been in  ope ra t i on 
since 1 976 at Sophia-Jacoba wi th the pu r
pose of re ducing ene rgy consumption in the 
pithead baths. This has l ed to consi derab l e  
cost savings . Add i t i onal ou t l ay o f  1 0  000 
DM on plan t  investment compares wi th ope r
ational cost sav i ngs of  1 23 000 DM/year. 
( I n Ge rman ) 

1 54 
Me thane i gni  tian charac teristics of  f ric
tion sparks from high-speed impact ( I I )  
Uchida ,  H.; Satoh , H. ; Aoyanagi , H. 
Sa iko To Hoan ;  JO (t, J ;  169- 1 77 (.4pr 1 98!, J 
Tests nave been made o f  1 )  the me thane i g
ni  tian characterist ics of frict ion sparks 
from the high-speed i mpac t of  the l i gh t  
al loy si lmin , and 2 )  the suppress i on o f  
i gnit ion sparks by be ry l l ium addi tions. 
In the case o f  the me thane ign i t i on tests , 
it was found that i gn i tion occurred at  an 
ign i t ion ene rgy of 2 . 7  kg. m ( e qu i va l ent 
to an impact ve l oci ty of 147 m/s ) . Thi s 
is only 1 /3 - l /4 of the ene rgy requ i red 
for ignit ion in  the previous se r i es of dry 
bul l e t  ( powde r grum) i gnit ion tes t s ,  cven 
though the perccn tage i gni t i on in thesc 
prev ious tests was highe r .  The be ry l  l ium 
addition tests showed that , al though the 
usual 0. 005 % addi t i on suppresses i gni t i on 
to some e x t ent , large r addi t ions are mo re 
effective. The presencc of rust inc rease s 
igni tabi li ty. (7 re fs. ) ( l n J apanese ) 
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848 
Workab i l i ty of marginal parts of dep · i ls 

enthaus . F .  
Clikkauf: I:!0t:: J : l J  ,' 1 - J J r  f 1 '  Oç r 1q.-, ;  1 h·.1 . i
ablc- in English in Clùrk;1 1 1 f  , ll'.-i nsl., t 1011 : L' 
':!0J : ]';:. -r (I. Ort /9 l l 
The workab i 1 i ty of  a depos i t i 
by unchang ab l e  fa ors h 
and geography , and by c eab 
such as technology, ap i an 
Profi tabi l i ty akes . re e e 
ab ili ty.  For on- oing min i ng o. era�h'n . •  
marginal depos i ts on the boun ary -.:, f  1 1  ' -
i tabi l i ty are he s ecial  robl en, . ?: .1: . 
optimum comb inat i on of ex '-' :·\.".,t • 
and margi nal parts , and by a cos ,-e .-- ,·, - 1 v.:
organisat ion of opera i ons e l sew erc •r.,:_ :-
ground , i t  is poss i ble o ex rac L lP :n.lr
ginal parts of àeposi s. ln 1,o::-;._ 1 r.  a de
pos i t ,  the objec t ive mu t e ei !1e r  t .,  
max imise profit  or to use he dcposi  
the fu ll. •lode l examp les sho·.•1 ho·.-: m ... r , .  
parts of a deposit can be ro h Àr.c > r -
duc tion , depending on their ext.r. 
costs , in orde r to attain he se o, u 

( In Ge rman ) 

849 
Appl ication of pre-development min · ng àaL ·  
to mine design in remo t e  min i ng areas 
Singh, R. l . ;  Cassap i , . B. 
J. Mines , .lfel . Fuels : 3:! (!, / 5) : 165- 1 7:! l1lpr 
198!. } 
The de sign date requ i remen s for a feasi 
bil i ty study of m i n i ng in a ::-err:o e are a 
are outlined. � e thods o f  ob tain i ng i n forma
tion from explorato ry bo reholes  are hen 
examineô. Tests of mechan i c al propert t e s  
of Coal Measures rocks are described and 
example s of tes t resul ts a re gi ven . •line 
hazard informat ion which can be assessed 
from borehole and dri ll-core tests include 
gassine ss index , hyd rogeological charac 
teristics , risk of spontaneous combustion 
and the pre sence of abnormal in si tu st ress. 

866 
Ful l-section sinking of a stap l e  pi t wi th 
hydraul ic evacuation of the debris 
Exte rnbrink ,  W .  
Clückauf; 120 (20 ) ;  1297-1302, 1307 ( 1 8  Oct 1981., ) 
A va ila ble in Engl ish in Clücka uf + transl a t ion ; 
120120/ ; 342-346 (18 Oct 1984 1 
A 1 66 . 5  m stap le pit at Heinri ch Robert 
Col liery was sunk in the solid du ring 106 
working days , the dirt being hydraulically 
removed. Technic ally the sinking ope ration 
was a succe ss and cou l d  be economically 
pre fe rable  to conventional sinking with 
kibble haulage. In this particular i nstance 
a cost-effective re sul t coul d  not be ex
pected . Even so , boring rates of more than 
4. 5 m were ach ieved on some days , wi th a 
peak of 7 m. One way of inc reasing bor ing 
advance mi gh t be no t to re turn any coarse 
product to the shaf t f l oor , but to evacuate 
it by kibble . The eut po int  might even be 
lowe r than the present  60 mm , to re l i eve 
the hyd rau l i c transport. ( I n Ge rman ) 

869 
1983 survey of gateroads i n  West Ge rman 
col l ieries 
Claes , F. 
Glücka uf; 120 (21 ) ;  1391-1391, , 1397 / 1  Nov 1 981, J 
A vailablc in Engl,sh in Glück a u f  � trans la t ion ; 
120 121 ) ;  371 -373 (1 Nov 1984 ) 
This pape r continues the surve y that has 
been carried ou t at 2 -year i nte rvals since 
1969 and de als wi th the method of mi ning 
and the pos1 t ion of ga teroads in re lation to the coal face. The figures re l ate to 2 18 me chanised faces and show that , for the f i  rst t i me ,  the re has been an inc rease in 
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:. , . . ;- 1n r ion or dvancing \vorl< i g a t  the 
e ·, ; c 11 . • of 7.-work i ng. Th b i ggc :::t g roup 

ç.rc,duc- 1. i on face s i s  tha L wh i ch c\o s no t 
1 t ,� roo1d-=: d riv en 1•1 i th the face. The 

r'. i n of roadways used for advanc i ng 
h �, increased and i s  n01•1 6 r, % . The 

: c• r  •l'C l cn Lh o r  advance or roadways 
n rihc- ::id o f  the face 1 i n e  i s  G 1  m in  
• i· • or the t i l  gate  and 5 5  m for the 

te . Gateroads dr i ven in conj unc t i on 
co::il race have i ncre ase d sl i gh tly 

\ c ragc cross - sect i on to 8 1  m2 f ini shed  
• 1 m2 excavated. ( I n  Ge rman) 

�7 ' 
r. . 1 Entry syste m  a t  Measham Co l l i c ry 

·· ,· · r·s tone , L. 
n· G u a rd1 a n ;  232 ( J O } ; / .' ,  1:?11 . i26 (Ocl 

,. fi ry sy s-
1'1 l1 l wou l d  

l -y sys-
�UC ' sful ly 

o rk i ng 
n option 
;1.li • :i O  the 

m of 

Lhor descr ibes the Sin 
er o f  work i n g  an are a o f  cc  
t. nc r .d se h ve been  lost.  S i r .  

•· m s  have been p rac t i sed ve r 
1 .  �,eve ral i nstances, but a l 1-. 
ulon� p re - d r i ven ma i n  roadway 
wn�. no t avai l able a t  Me ash;• 
� q11i1 ment  used had to work 
: 1 t! tr nd 2 . O  m of heigh t , , a ·oadway 

not riven or de signed  1·1i 1. re · t in  
m ind. The seam was only 1 . S • 1  \. c-k and 
th · s meant that the race pov -� d  1pports 
we re cons t ruc ted to fac i l  i t at" the 508 mm 
d i a. f l ex i ble duc t i ng being with i n  the 
support are a. 

873 
Infl uence of me thod o r  sink i ng v e rtic a l  
shafts on support condi t ion i n  t h e  Ka ragand a 
basin 
F ridlyand , A . M. ; Knyazev, A. A. 
Sh a k h t noe Stroit . ;  (3 ) ;  20-22 (Ma r 1 98!, J 
Gives arguments favo r i ng the use of sh af t 
excavation machine s as o pposed to dri l ling 
and explosive f rac t u r i ng me thods. The l a t ter 
damage the rock around the shar t  to a de p th 
of 300- 750 mm in hard rocks , and 2 . 7  m o r  
more i n  aleurol ites  and argil l i tes. A table 
is given in which the s t ate of ac tual 
shaf ts excava ted by the two me thods may 
be compared with the conclusion that sha f t  
suppo rts i n  shafts over 500 m d e e p  e xca
vated by d rilling and explosive f rac tur i ng 
are mos t like ly to be deforme d. PD  type 
shaf t exc avat ion machines have been respon
sible for only 2 km of shar ts  i n  2 0  years , 
yet two such mach i nes can e xcava te 1. 5 km 
annually w i th large sav i ngs in manpower 
and conc re te ( 2500 m3 /km or sh a r t ) .  ( 1  re f. ) 
( In Ru ssian) 

896 
Arte ri a l  roadways in mine s 
Massey , C . T. 
Mi n .  Eng. (London } ;  Jl,l, /278 ) ;  263-270 (No v 1 98!, J  
The pap e r  examines the change in min i ng 
layouts and i ts e ffec t on mine roadv1ays • 
The se roadways are def i ned as ope rational 
roadways , and the demands on them wi th 
mode rn m ining sy stems is assessed. Wi th 
large mode rn mines c ove ring a much greater 
geographic al are a it is sugges t e d  tha t 
the re is need for spe c i a l l y  cons t ruc ted 
arte rial roadways giving be t t e r  fac i l i t i es 
fo r conveying , manr i ding , ventil a t i on and 
mate rials handl i ng. The paper desc r i be s  
the vari ous methods o f  d riv i ng these ar
te r i al roadways and gives examp l es from 
var i ous coal f i elds. The bene f i t s  f rom some 
of the comple ted roadways are no t e d . 

897 
The p roblems o f  inc reasing the pe rcent agc 
of coal won by retre a t  m i n ing 
Hayne s ,  M. J .  

3-4 / 1 985 



\/1 11 . F:nr; . (/,one/on ) :  / l,l, f.?7H ) : .?7 1 -282 (Nov 1 91:JI, ) 
The a per sets ou t he p rob l ems of increas-
1 ng he pcrccnlag o coal won by re trea t 
m i n i n  . [ t  i nd i ca es race trends in  the 
l r i ti sh Coal M i. n i ng I ndus ry , den i f ies 
t l,e advant ges of  r<' reat m i n i ng syslems 
and anal yses physi ca l  constra i nts to in
c reas i ng the perccntage of coal won by 
re trea t me thods . 'l'he paper looks a c  suc
<.'essful  experi ence i n  chang ing to re treat 
111 i n i ng to da te i n  the B arnsley Area and 
clse1·ll1ere l'l i th i n  he f'.ationa l Coal Board 
..tnd l ooks a c  the i mplica t i ons for manage
me n t i n  mak i ng rurthc r i ncreases. 'l'he paper 
concludes Chat re reat m i n i ng me hods can 
be a p p l i. cd o most seams i n  the UK, tha t  
there can b e  n o  doubt that retreat me chods 
r i ng abou s bs tan t i al redue ti ens i n  man

pm-,er, cha t the i m  ac t i n  chang ing over 
LO re tre .:i c nr ects to be vi ewed on an Area 
basis 1.0 en· lre the overall financ i al 
results for «!. Area are ach i eved , and chat 
the num! r o f  -:: e s  can b e  reduced. Experi-
cnce s. �·,1s deve l opmen t performance 

an bc> i nc r  , 1 ':l i thout interim losses 
bei ng e ,  conc l udes that a signi fi-
� ant ir  (• a :co  1 be made i n  the percentage 
of  coa :on retreat m i n i ng on an Area 
basi s. 

905 
Conve re, .. ,ce roads at depths of up to 
1 400 m :. I bh uüren Col l iery 
Kamme r, f. ; P rs , H . 
Glück auf :  J:?0 ) ; 1 ]08 , 1] 1 1 -1]12 ,  1] 17-1]18 
( 18 Oct 1 98/4 )  } <., a 1 / a b /e in English in Glückauf 
, transla 1 1on . 120 (20) : ]I16-JL,9 ( 1 8  Oct 1 98l, J 
l•ieasured convergences of  gateroads driven 
a c  depths of about 1400 m were compared 
w i  th convergences calculated on the basis 
of ex peri ence in the Ruhr Coalf ield. D i f
ferences between the va l ues are attri buted 
to d i f f erences i n  rock stra c a. Con�ergences 
measured i n  sp i ne roads l'lere always smaller 
than i n  gateroads l'l i th work i ngs on one 
side, a l  though no coal p i llars were left 
betl'leen sp i ne roads and faces . Results 
con f i  rmed that convergences customary in  
gateroads in  the Ruh r  could be anticipated 
duri ng dr i vage of  haulage roads at greater 
dep chs . Steps taken a t I bbenbüren to i m
prove roadway con crol are descr i bed. Road 
and support deformati ons were continuously 
moni tored by measurements and the resu l ts 
l'lere i ncluded i n  the advance calculations. 
( In German) 

906 
Req u i rements to be met by p ack material 
a sup port medium i n  m i nes 
Gbtze, W. and others 
Clück a u f; 120 (2 1 / ;  1]97-1 ]98 .  1401 -l l,02 /!105 -
1 1, 06 ,  1 I, 09- l l, 1 0 .  J l, 1] ( 1  Nov 1 98l, J A vai lable in 
Eng/ 1 s h  in Glück a u f  + t ransl at 1on ;  120 (21 / ;  ]7]
]78 ( J Nov 1 98I, J 
'l'ile art i cl e  de f i nes the requ i rements for 
p ack materi al, as a support medium, for 
the construction o f  gaceroad packs , for 
the b ack f i ll i ng o f  roadway supports and 
for strata consoli dat ion i n  dri vages. Road
way convergence, du r i ng dr i vage or as a 
resu l t  of  coa l w i nni ng, requi res the use 
of early-bearing or immedi ately-bearing 
p ack materi al . 'l'h i s  type of  mater i al can 
be put in pl ace by dry guni ti ng. Late
bearing , usual l y  powde red , ma ter i al can 
be used for back f i ll i ng of supports i n  
driv ages not sub ject to convergence , i n  
back -r i p p i ngs, to rep air and seal roadways, 
and for the cons truc t i an of scopp ings and 
barriers . Late-bear i ng materi als are much 
cheape r than the e arl y-beari ng types and 
can be stowed hydraul i cally , thus obv i ating 
the dust prob l em. ( I n German) 
3-4/1 985 

907 
Drying comp ressed a i r  for packing mate r i a l  
supply systems 
Schl itt , H.-G . ;  Püttmann , T. 
Glückv uf; 120(21 ) ;  J l, 1 ]-tl, 1 7  ( J Nov 1 981, ) A vail
ab/0 1 11 Engl1sh 1 11 Glückauf  � transla t ion ; 120 
(21 ) ;  ]78-]80 (J  Nov 1 98l, J 
Increased use of pack i ng materi als under
ground has led to the p rovision of central 
suppl y i nstallations on the su rface , wi th 
transport to the underg round site by pneu
mati e means usi ng comp ressed a i r  f rom the 
coll iery grid. In recent times there have 
been many b reakdowns due to water condens
ing from the compressed a i r  and a f fecting 
the early- setting anhydrite. It is thus 
necessary to dry the compressed air and 
two types of drying i nstallation are exam
ined , cold ciriers and adsorption driers. 
'l'he advantages and di sadvantages of each 
system are discussed. ( In German) 

908 
Monoli thic packing and cavi ty fil l ing 
materials  recently developed by MRDE 
Mills , P. S. 
Colliery Guardia n ;  2]2 (10/ ; JOB, ] 1 0  (Oc t 1 98l,) 
Details are gi ven of a number of materials 
for underg round pack ing and cav i ty fil ling 
recently developed at MRDE. Arch fil l 7 and 
Cav i tyf i l  1 5 are cheap th i xotropic g routs 
with many applications ; Aqualight is an 
inorganic , cementi tious l i ghtwei ght foamed 
materi al ,  approved for cav i ng f i ll i ng ;  
flashpack i s  an instantaneously se t t i ng 
p ack i ng system employi ng fly ash , ordi nary 
Portl and cernent and a hardening agen t .  

912 
Unde rground appl i c a tions of d . c . geoe l ec
tric instruments 
Dressen , L. ; Junghardt , B .  
Clückauf Forschungsh . ;  l,5 (J ) ;  50-56 fFeb 1981, J 
Roadway dri vage in  mines changes the natu
ral f ield of mechanical stress in the rock 
strata by looseni ng the rock structure sur
rounding the roadways. Attempts were made 
at locating and defining the loose- rock 
zone by means of geoelectric methods using 
Schlumberger probes. The electri c  field 
in  the mining cavi ties di  f fers f rom the 
electri c  f ield in  ideal rock masses. To 
obtai n  optimum results , the electrodes and 
probes must be burried in 1-2 m deep bore
holes. For a long-term observation , the 
Schlumberger probe measu rements were re
peated several times a year i n  a permanent
ly instal led measuring set-up. There was 
a sl ight , monotonous decrease of apparent 
resi stivi ty i n  the older, ventil ated mine 
section but not in the more recent , unven
ti lated section which i s  separated from 
the other by a wal 1 .  Thi s  i s  supposed to 
be due to compacti on of the rocks wh i ch 
has not taken place yet i n  the more recent 
road secti on. The i ncrease i n  moi stu re of 
the loosened rock may also contribute to 
the h i gher conductivi ty . A fu rther measu r
ing programme will focus on side wall s ,  
bottoms and roofs. ( In German) 

964 
The effect of ventil ation volume on the 
mine climate in production districts 
Voss , J. 
Giiickauf; 120(20) ; 1318 ,  1 ]21-1323 fJ8 Oct 1981, J 
A va i lable in Eng/ 1sh in Glücka u f  , t ranslat ,on ,· 
120(201 ; JL,9-]51 (18 Oct 1981, J 
The ef fect of the on- face air volume on 
effective temperature in a production d i s
trict i s  calculated and shown graph 1 cally. 
A roughly 30 % increase in  air volume re
duces the ef fective temperature by 2 or 3 K ,  
and increases the heat absorption of the 
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t % )  • u l :1L on · , r� 
rm ine the coo l i ng c11.: u t  

r duc c i  n d i str i c t  t n  
n l imat \ C  

e ea c < n  �o 
n de n · \ t • 

f nly  10 m 1 / f.. 
C' a i l . . .  

l S t. r l  t. S  b t' C o  ll S 
( 1 :. G rm ) 

'•l inc ga underground lnborntory wi lh remot c 
transmi ss ion .md nu toma t i c  evalu t i on 
F..1" t , G. an c thers 
, i ù .-1, .- u i : l� O .-::OJ ;  1 .12!. , 1 ].?';- 330 ; ,  Oci 1 ,  

,� \·,1 1 /a! ! i n  Fn�li. , in iick,1 u :  • 1 :· 1 n. t 1 u:1 : 
1:!0 (::0 ; .�, J -]5'.  1 0 ' 198'. 
Ar: : r. te  rn te nè an. 
:o r · '"le :-a . .!.d ana:ys i s  o'.' mi. C" , s 
sr �nd '"la cen deve. o. e � bec m 
.a::i o, .a _ .  'rhe maj o::- corn . oner. t o f  t:l1e 
: s the " ·nder :-ound labc::-.1 ory" 
e e::-m 1 nes and ind cates o. ·ent

of CS 4 ,  �o . H2 ,  C0 2 and 0 2 - Jaca a� 
- . -::: ::e ;; ;:he su:-face where t:I, . art , f  
·ne sys ;;pm lo s a d e : n forma
� ion acqu red. =ne sys 
:inè :-oven in emergency s ! .:t:a tion:. , 

na ;: de '. sions on m i ne sa:et:y can h . .  t<e:-
on t:-ie bas is of the analy: :cal rcs l .... , �-; tt· 
an adequate degree o" cer.::L n ty . ::: .· nn�l L 
of  o erat:1ona. experie  ce are gi v .n. ( :  • 
German ) 

968 
Comb ined refrigerat i on plant and opt l mi sa
ti on of cold t ransport and transfer 
Osterfeld Co l l iery 
Kugler , U . ;  P i n t a ,  H. 
G}ückauf;  120 (21 ) ;  1 3 79-1381, , 1]87- 1388 , 1391 ( 1 
Nov 1981, ) A va ilable in Eng lish in Glückauf  1 

transla t ion ; 120(21 ) ;  ]66-370 fI Nov 19811 )  
The deepest worki ngs a t  Os terfeld  Coll iery 
have reached 1037 m i n 1 9 B4. The decen tra
lized ai r cond i t ioning plant has been 
replaced by a cen t ral refrigerat ion plan t .  
The pl an t  is  par tly on the surface and 
partly underground , and in the f i rs t  s t age 
of developmen t has a nomi nal ou tpu t of 7 , 5  
MW . The fully- insulated pipel i ne sys tem 
us ing i n ternal insulat i on has been extended 
into the gateroads ; and an au tomatic , com
pu ter-con trolled sys tem moni tors the plan t. 
Ins tallation cost s were 21. 6  mi llion DM ; 
operat i ng costs  are es timated at  3 DM / t  
of coal . Results i n  the f i rs t  year o f  oper
ation have been good and no face has reach
ed the 29 ° C  l imi  t of ef fec t 1  ve tempera tu re. 
( In German ) 

992 
Application of fibre optics in the min ing 
industry 
Ikeman , H. 
CJM Bull . ; 77 (869 ) ;  l, J -L,3 (Sep 1 9811 )  
F 1 bre optics i s  a technology i deally su i ted 
ta mee t the stringen t requi rement s  of the 
min ing i ndustry. Apart from being i n t r i n s i 
cally safe and immune t o  elect romagnetic 
and rad i o  frequency i n terference , 1 t  o f fers 
greater reli abili ty , h 1 gh quali ty of ser
vice and greater flexib i li ty over conven
t i onal copper or radio-based communicat i on 
sys tems . The au thor suggest s  how f ibre
optic based in tegrated serv ice communica
t ion networks and local d i stribu t i on sys
tems could be implemented. 

993 
Experience of inte rnal toggle connec t ions 
tor chaln sc rape r conveyors 
Hand ick , G ,  
Glucka uf; 120(21 ) ;  1li 18- I l,21 ( 1 Nov 1 984 ) A va i/-
1 70 

, th/, 1 11 fng/ 1 .  h 1 n  Gliick a u f  t l ra n � l a t 1 o n  · 120 
.. J ; ]8 / ·  { '2 ( / O V  1 981, ) 

. h::- ;n:-i.Jo r i t  • or  scrape r convey o r s  i n  u se 
i n  ,:e s  rmRn co a l  m i nes have conncc tors 

f i t t  d from tl'1e o u t s ide to l i n\< 
ssembl i es. Thi s  means  tha L all 
c qu i pme n t  can o n l y  be f i t ted 

u 1 1 :i.r ,un after the pans have been as 
; � ' �  1 .  and any mechan i cal b reakdown leads 

an 1dera le down t ime. I n  o rder to over-
t e l iff icu l  t i es, an i n  tern a l  togg le 

1 , . \.' \: r ha been des i gned and 3 manu [ac
· r . con s t ructed pro totypes J nco r

new des i gn. Underg round tes t s  
a re repor ted and have p roved 

su " . "" f Jl . The i mprovemen t s  tha t the y 
- - re d i scussed. ( In German ) 

• rt • t ic measu remen t of  s teel c., · \ble ,- ro s s 
• t . on 
y r  r , K. ;  Ri eger ,  W. 

cz : ,  ;< ,• 11[ Fo, sch u ngs h . ; 1, 5 ( 1 ) ;  2� (! 1 9811 )  
clîc magne t ic me thods api ·d the 

. ,u rcm•n t  o f  s teel cab le crc. -se  i on s , 
cr:c co s tan t - f ield techn i que mos t  

1" '. c : e11t. Us ing ax i al meas, 1 g  ') i ls , 
.. : .:. _oss  o f  cro ss-sect i on o f  "el ab les 
C!ln .,e mco.su red wi th suff i ci • � .i racy 
d- �hou t prel i m i nary cal i b ra t i i there 
:!. . , 1·e re rence sec t i on o f  cabl . :; c .  ,, i th 
+,hc o r i gi nal cro s s - sect i on. C "'', S- c t i on 
� .ur m n t s  help to determ i �- th · loss  
oî  load at  rup ture and  mak surt  tha t 
cabl es are replaced before they becon,e dan
gerou s. However ,  cros s-sect ion  meas u remen t s  
cover only one cro s s - sect i o n  a t  a t i me 
al though i t  i s  well l<nown that the rup ture 
load i s  really reduced by the sum o f  cross
se ct ion lo sses in  nei ghbo u r i ng cro ss-sec
t i ons. The cummula t i on fact o r i s a funct i on 
o f  the con s t ruct i onal featu res o f  the cable 
and of the type of damage. I n  co nseque nce , 
the loss of  l oad at  rup ture should n o t  be 
est i ma ted on the bas i s  of cro s s -sect i o n 
measu remen t s  alone , bu t the s t ruc t u re of 
the damage sh ould be i n spected. Even then , 
the es t imat i on w i l l  be f raught .,, i th con
s iderable uncer tai n ty. ( I n German ) 

PREPARAT ION 

1075 
Mo istu re i n  coal 
Toynbee , P .  
N.Z .  Coa l ;  28 f] J ;  12- 1 5  ( 1 984 ) 
M0 i s ture in coal i ncreases the co s t  of 
transportat ion , slows co a l  handl i ng and 
consumes energy when water i s  evapo rated 
from coal i n  a combu s t i on ch amber. Coal 
con tains  sur face mo i s t u re whi ch a r i ses f rom 
the ground , f rom rain fall etc. , and i n
heren t mo i s tu re ,  bound i n to the s t ruc t u re , 
and depen d i ng on the rank of  the coal . I f  
s tored coal con tains  a h i gh level o f  mo i s
ture and th i s  evapo ra tes , the s tocl<p i l e  
may be i n  dange r o f  spon taneously combu s t
i ng .  The removal o f  mo i s ture f rom coal w i ll 
make i t  l i ghter to t ranspo r t  bu t mo re prone 
to combu s t ion.  S tu d i eo have been perfo rmed 
to determ i ne the op t i mum mo i s t u re con ten t. 
The re search prog ramme on th i s  tap i e  at 
the Coal Research Assoc i a t i on ( New Zealand ) 
i s  descri bed . 

PROCESSING 

576 
Hyd ropy roly s i s  o f  p rec arbo n i sed coals . I n  
P roceedings : 1 983 i n t e rn at i onal con fe rence 
on coal science 
Cyprès , R , ; T i lte , C . ; Gho d s i , M . ; Braeckman , C . 
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Inl01 · 1 1 .1 t  , n n o l  confrrc-ncc on cot.1 I science' P1 1 l s -
h t 1 1 ·r, . ! '11 , U';/1 , 1 5  ll ur, 1 98J , DE - 81,010399 
('()f\ F-8]0807 - 525 - 5.:'� pp ( 1 98J) 
Devo l a  i l i za t ion under hyd rogen pressu re 
of cha rs p repared by carbonl za ion o f  coal 
in i nert gas a t  a mospheric p ressu re , be
tween 'jOO ° C  and 9 0 0  ° C, leads to the con
cl usi on tha t the total  gas i f i cat i on y i eld 
is nearly as high as fo r lhe s ·ar ing coal. 
The hy rogen ex t rac t ible f ract i on o f  the 
coal is  no t des t roy ed by p rel i minary car
boniza tion even when erfo rmed at 900 ° C  
for ch ree heu rs. I t  seems as i f  the act i ve 
s'i tes i n  the char , reac t i ve to hyd rogen, 
are unaf fected by py rolysis. The reactive 
fract i on o f  the char reac ts  very rapidly 
when submi t ted co hyd rogenation under 
pressure. I ncrease i n  i nert gas p ressu re 
on lie con rary r-=duces the gasification 
rate, which is d l" to the fac t that in-
creas•' i n  r 1·essu r favors polymerizat i on 
react i.ons i the oal du ring py rolys is. 
Low heatinr �at c . i n  hy d ropy rolysis are 
no t -:i.t all fav0 r,le for  ob taining high 
gasi f i cat i o  . .  : ieh, as long as the vol-
at ile mat t  is t rapp ed on the coal 
i tsel f, lea ; t, st cracking wi th carbon 
depo::; i t in ch and more gas. Iso ther-
mal devolat , za t  o f  chars p roduced by 
those low , L in ates, i s  very rapid. 
Prac� ical ,ni f r.ce o f  the results 
repor ted is ::haL ~0\•1 temperatu re chars , 
produced at .:i mos1 • r i e  pressure , are su i t
able for sercndary devola t i lization under 
hydrogen p re ssu re , u p  to h i gh temperatu res 
with only a m i ne r  reduction in volat i le 
mat ter yield as compared w i th that ob tained 
in one stage hyd rod evola t i l i zation, at the 
same p ressu re and f i nal temperatu re. 4 ref
erences, 6 f i gu res, 1 tab le. 

602 
ln-situ  gas i f i ca t i on o f  coal in  the Nether
lands . Heat recuperat i on by cold water 
injection ( Ondergrondse vergassing van 
steenkool in Nede rland . Warmte terugwinning 
door koud water i n j ec t i e) 
van Beu rden , B. C. A. M . 
Delft , t he I e therla n ds ,  Tech n ische Hogeschool , 
labora t orium voor Chemisch e  Tec hnologie , 128 pp 
( 1 983 ) 
Beneath the Ne therlands, coal deposi ts 
occu r i n  layers o f  a thickness of abou t 
one me t re and a dep t h  o f  1 500 m. Heat 
losses play a s i gni f i cant role in in-si tu  
gasificat ion. Gas i f i ca t ion experimen ts were 
carried ou t in steel t ubes , filled with 
pellets  o f  act i vated carbon at p ressu res 
o f  5 bars. Gas ifica t i on was execu ted w i  th 
inject i on o f  ho t ai r and water. Results 
of these experiments are p resented and d is
cussed. For  the calculation of the gas com
posit ion t\•10 ma themat ical models are pre
sented. B ased on the experimental resul ts 
and on theo retical considerations it is  
made clear tha t  part of  the heat losses 
can be regai ned b y  evaporation o f  the in
jec ted cold water. 

1280 
Experimen tal theory s tudy of the 1 ink-up 
of two gas i f icàtion wells by hyd rauli c  
fractu ri ng 
Bou teca , M . ; Less i ,  J. and o thers 
Rev . l nsl . Fr. Pét r . ; ]9 (4 ) ; 433-444 Uul 1 984 ) 
The creat ion o f  connec t ing fissu res between 
deep bo reholes by means o f  hyd raulic f rac
tur i ng i s  hampered by the problem o f  con
troll ing the di rec t ion taken by these 
f i ssu res. The au tho rs describe a method 
based on a theo re t i cal ( mathematical model ) 
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and experimental study which invo lves the 
prel iminary injection of flu id to mod i ry 
the effective st resses. The results achiev
ed w i  th the physical model led to in-si tu 
t rials with the technique. ( In French ) 

COMBUST ION 

644 
Indus trial boiler w i  thou t mill gives com
bustion results similar to a pulve r i zed 
coal r i red boiler 
URJA ; 16 (JJ ;  221-226 (Sep 1984 ) 
An indus trial boiler equipped wi  th a 
Sp reader Stoker which permi ts the combus
ti on of a fai rly wide range of coals is 
described. The boiler which has a steam 
capaci ty of 100 t/h was put into se rvic e 
in Sep tember 1982 at the Guignicou rt Sugar 
Plant i n  Ind ia. The plant was equ i pped w i th 
a hydraulic ash handli ng system which 
sui ted the slag at the grate ou tlet but 
which was less well adap ted to the fly ash .. 
Mod i f i cat ions were made to the bo iler to 
eliminate the problem : fly ash was rein
jected so that the large amounts of carbon 
present there-in were bu rnt and the remain
der removed in the form of slag . This 
necessi tated the installat ion of a totally 
new reinj ection system. Tests were under
taken using Lorraine coal and South Arrican 
coal of differing characteristics . Combus
tion efficiency was similar to that of a 
pulverized-coal bo iler. Advantages or this 
system are as follows Spreader Stoker 
combust ion obviates the need for mills; 
a wider range of coal can be burnt; and 
fly ash no longer needs to be removed since 
all the ash is in the rorm or slag . 

WASTE MANAGEMENT 

678 
US coal ash winning the war for accep t-
ance 
Gillis , J . J .  
Min . Eng. (Lit tleton , Colo. ) ,· ]6 (8) ; 1156-1157 
(A ug 1 984 ) 
S tandards and gu idelines governing the 
proper t ies and use of fly ash and bot tom 
ash in the USA have been established by 
governmental agencies and the ash indus
tries. A descrip tion is given of the major 
specifications for fossil fuel ash. Maj or 
uses of fly ash in the USA include use in 
concretes , portland cernent ,  brick manurac
tu ring , mi neral wool insulators , and as 
an aggregate fo r road base material . Boiler 
slag is used as sandblasting gri t ,  as an 
aggregate in road construction, as a filter 
med i um for water treatment and as gri t  for 
gri t ting roads. 

HEALTH & SAFETY 

772 

Imp roving elect rical safety in mining 
Morley , L. A .  
Coal Min . Process . ;  20 (10) ; "6-"8, 50, 52 {Oct 
198]) 
Electricity is a major cause of lost-time 
acci dents and fatalities in the mining 
indus try; however ,  most of the means of 
elec trical injury p revention are now within 
the technical and practical grasp of the 
mining industry and should no t require in
creased government intervention. A recent 
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Safe ty by design 
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OCDE - INDUSTRIE PETROCHIMIQUE . ASPECTS 
ENERGETIQUES DES CHANGEMENTS STRUCTURE LS. 
Paris 1 9 85, 1 80 pages, - S3,! 2-64-22683-
4 ,  OCDE , 2 rue Pascal , F-75775 Pari s Ce ex 
16 . Prix  : 95 FF. 

L ' industrie pé t rochi rr.i que èes pa. s de 
1 ' OCDE , qu i a été  penàan t long em;:,s 1 ' un 
des moteurs du déve loooement i nèust�icl . 
a subi au cou rs des ½ui�ie de rni ères année 
de graves boulve rsements str ctu rels provo
qués essentiellement ,  mais non exclusive
ment , par les deux chocs pétroli e rs .  De 
ce fait , il s ' impose de réalise r d'urgence 
un ajustement dont l a  nécessité est apparue 
encore plus clai rement en 1 9 81 - 1 982 , lors 
de la dernière phase de dép ression de ce t t e  
industrie. Depuis lors , l a  si tuation s'est 
améliorée ,  mais la pé t rochim ie  n'a pas rat
t rapé son re tard car les ajustements st ruc
turels nécessai res ne sont pas achevés 
l'offre et la demande n ' ont  pas é té rééqu i
librées de façon durable dans tous les 
pays. De plus , de nouveaux exploi t an ts de 
grandes usines pétrochimiques , implantées 
surtout au Moyen-Orient , vont bi entôt  
me t tre leurs produi ts sur le marché , ce 
qui accroî t ra notablemen t  les p ressions 
en faveur de l'ajustement.  

Le rapport analyse les principaux  facteurs 
économi ques à long te rme qui expli quent 
les difficultés auxquelles doi t fai re face 
la pé trochimie. La prévision à moyen te rme 
couvrant la période d'ici à 1 9 90 pe rme t 
d ' ident ifie r les principaux paramè t res qu i 
dé terminent l' import ance e t  l ' orientat ion 
de l' ajustement. 

MEMENTO DES MINES ET CARRIERES 1 985 . Paris 
19 85,  500 pages , Régie publici tai re i ndus
tri elle , 36 rue du Fe r-à-Moulin , F-75005 
Par is. 

Memento administra t if , des fou rnisseurs , 
technique e t  économ ique des mines e t  car
ri ères de France. 

PAH FROM COAL UT I LI ZAT ION - EMMI SSIONS AND 
EFFECTS . ( 1 CT1S/TR 29 , 1 9 84) , London 1 9 84 ,  
1 1 8 pages , I SBN 92-9029- 1 09-5 , t 1 5. 00 , 
t 30. 00 ( non-membe r countr ies ) .  
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Tn:.- :tu t,hor p rov i des  h i  s to r i ca l  ev  l dence 
i '. l us rat the way i n  v1h l ch m i ne acc i 

!1:::1 l s rn:iy be reduced h rougl1 des i gn . Ex
.� l s :ire given of curre n t  work and areas 
, r ;,u ge ted i. n  wh i ch fu r t he r des i gn ef

i s  necessary and is l i k e ly to be 
i n  improv i ng m i ne s a fe ty . I t is 

· n- : uded that  the re are  ch a l lenges to the 
i :- · 1 s t ry in gene r al, and the  m i n i ng e q u i p -

n •  monu factu re r i n  p a r t i cu l ar ,  i n  c re
ag safe r m i nes. 

T is rev iew prov i des a comp r s iv n t ro-
d •ct ion to the e x tens ive ·e a r  work 
co. rried  ou t on this mul t i d i s·· :· 1 i né. sub-
ject in the las t fe\v y e a rs . 1: m i ss , 1s of 
pol ycycl ic aromat ic hydrocarb ::-ns ( P : : . ) are 
consi dered broadly i n  te rms of the coal 

· 1 1 za t ion sec tors : residen t i al, h e a t  
an powe r gene ra t i on ,  conv e rs i on and me tal
lu rgical indus t r i es and i nclude comparat_ive 

ata  for d i ffe rent installa t i on des i gns 
and fuels. 

Fu ture coal u t i li z a t i on is likely to be 
concentrated i n  sectors us i ng effec t ive 
modern cont rol technology and d i sposal of 
the was te p roducts. Hence , i t  i s  concluded 
that a con t i nued u t i l i za t i on of coal is 
unlikely to le ad to s i gn i f icant e xposures 
of the general popula t i on to PAH compounds. 

THE COST OF LIQUID FUELS FROM COAL : ECON
OMIC ASSESSMENT . Report I CEAS/E 3/ l ,  Novem
be r 1 9 84 , 60 p ages , I SBN 92-9029- 1 0 1 -X ,  
I EA Coal Research , 1 4/ 1 5  Grosvenor Place , 
London SW lW OEX. P r i ce : E 35. 00 (E  120 . 00 
for the whole study). 

This repor t is the f i rs t  p a r t  of a s t udy 
"The cost of liqu i d  fuels f rorn coal" w i t h i n  
the Econom i e  Assessmen t  S e rv i ce ( EAS) work 
p rogramme e n t i  tled " The economics of coal 
conve rsion " . I t  summarises  the conclus ions 
of the study as a whole and also p resen ts 
a comparison of the various rou tes to  coal 
liquids. 

O .  BONIJO LY e t  H .  GERMAIN. H I STOIRE TECTO
NIQUE POST HERCYN IENNE OU BAS S I N  D ' ALES 
( GARD ).  Document du BRGM n ° 76 , 1 9 8 5 ,  25 
p ages + illust rations , I SBN 2-71 59 -0040-
6 ,  BRGM , BP 6009 , F-45060 O rlé ans Cedex · 
Prix  : 30 FF. 

Chronolog i e  des déformat ions e t  con t rôle 
struc tu ral des m i né rali s a t i ons bary t i ques . 

STAT IST IQUES DE BASE DE LA COMMUNAUTE. Com
paraison avec ce r t ains p ays e u ropéens , le 
Canada , les USA , le Japon e t  l ' URSS. CECA
CEEA , 1 9 85 ,  290 pages , ISBN 92-825-4747-
7 ,  Eurostat , Off ice S t a t is t i que des Commu
nau tés Européennes , L-2 920 Luxembou rg. 
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