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RESUME

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

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

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

semi-passive).

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

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

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

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

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

L’approche semi-passive par atténuation naturelle, testée en chambre de culture et en conditions
réelles, a permis une réduction modérée mais constante des contaminants, notamment du N-NHs,
a condition que I’alcalinité initiale soit suffisante (= 80 mg-CaCO3/L). L assimilation biologique
par les microalgues a été identifiée comme mécanisme principal, comme le confirment les analyses
isotopiques (6'°N, 6'#0) et les dénombrements biologiques. Toutefois, lors des phases de mortalité
de la biomasse, une remobilisation des contaminants a été observée, représentant jusqu’a 30 % du
N-NH;s précédemment €liminé, dans des essais menés a 4 °C sur cinq mois. Ce phénomene peut
étre efficacement atténué grace a la récupération de la biomasse par coagulation-floculation. Les
coagulants métalliques (sulfate ferrique, PAC) associés a un polymeére ionique, ainsi qu’un
polymere naturel (chitosane), ont permis une récupération de plus de 90 % de la biomasse en

suspension.

Ces résultats soulignent que chaque méthode de traitement présente des avantages et des limites
spécifiques, selon les caractéristiques de 1’effluent, sa charge polluante et les contraintes
opérationnelles. L.’ozonation convient particulierement aux effluents fortement chargés nécessitant
un traitement rapide, le MBBR assure des performances durables en conditions maitrisées, et
I’atténuation naturelle représente une option économique intéressante pour des sites isolés ou en
fermeture. Le mémoire conclut en proposant un ensemble de critéres décisionnels pour guider le

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

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

especially membrane processes, which are prone to fouling.

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

natural attenuation (a semi-passive approach).

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

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

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

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

biomass.

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

waters.
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CHAPITRE 1 INTRODUCTION
1.1 Contexte

De nombreux contaminants azotés peuvent étre présents au sein des eaux miniéres. Outre la
cyanuration, un procédé massivement utilisé¢ au sein de I’industrie minicre aurifere, 1’utilisation
courante d’explosifs de type ANFO (Ammonium Nitrate Fuel Oil) ou en émulsion est aussi source
de contaminations. Celles-ci peuvent alors avoir des effets délétéres sur les milieux naturels
récepteurs. Cela s’explique, d’une part, par leur toxicité, tout particuliérement NO>2™ et NH3 (de
I’ordre du mg/L) et dans une moindre mesure SCN™ et CNO™ (quelques dizaines de mg/L). Ces
contaminants peuvent participer a I’eutrophisation des milieux récepteurs et doivent donc étre
traités. Les efforts réalisés par I’industrie mini¢re afin de recirculer au maximum ces eaux sont
sources, d’une part, de I’augmentation des concentrations en composés azotés, mais aussi d’une
augmentation des SDT (solides dissouts totaux) des effluents. Cela suscite un réel enjeu quant au
choix de la méthode de traitement la plus adaptée a mettre en ceuvre. De nombreuses technologies
de traitement de la pollution azotée existent. Celles-ci peuvent étre classées selon la nature des
processus impliqués, qu’ils soient physiques, chimiques ou biologiques, mais aussi selon le niveau
de consommation en réactifs et énergie. Bien que la sorption, sur charbon actif par exemple, soit
I’une des moins énergivore, elle ne peut étre envisagée pour le traitement de fortes charges en
contaminants. Les techniques membranaires sont limitées par les colmatages récurrents observeés
lors du traitement d’effluents salins. La problématique de gestion des saumures potentiellement

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

L’ozonation a microbulles est I’une d’elles et fournit de trés bons résultats, y compris pour des
SDT ¢élevés. Certains ¢éléments constitutifs sont méme suspectés de pouvoir avoir un effet
catalytique sur 1’oxydation des composés azotés lors de I’ozonation. L’approche active biologique,
du fait de ses consommations limitées, en réactifs et en énergie, est source d’un vif intérét. Bien
que les procédés biologiques puissent étre fortement inhibés par de fortes salinités, les technologies
permettant le développement des bactéries sous forme de biofilm, et tout particulicrement la
technologie MBBR (Moving Bed Biological Reactor), répondent particulierement bien au
traitement de tels effluents, y compris miniers. Ces derniers s’aveérent aussi plus résilients face a
des températures froides que des procédés biologiques plus classiques tels que les boues activées.

L'approche biologique de nitrification-dénitrification a ainsi été employée avec succes a de



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

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

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

biologique dans les procédés semi-passifs.

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

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

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

[’atténuation naturelle.



1.2 Objectifs

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

passive).
Trois objectifs spécifiques ont été définis :

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

production de sous-produits indésirables.

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

de métaux et métalloides.

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

transformation de 1’azote.
1.3 Contenu du mémoire et principale contribution

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

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

travaux.



CHAPITRE2 REVUE DE LITTERATURE

L’exploitation des sites miniers peut impacter I’environnement, du fait de I’importance des
volumes de rejets liquides et solides qui y sont générés. Dans le cas de I’exploitation de gisement
aurifere, I'utilisation d’explosifs de type ANFO, la plus fréquente (environ 80%) dans 1'industrie
miniere, ou en émulsion (de I’ordre de 10 a 15 %) (Bailey et al., 2013), et la cyanuration du minerai
qui y ont lieu sont des sources majeures d’azote ammoniacal (N-NH3) et de contaminants azotés
(NO27, NOs37, CN7, SCN-, CNO") (Koren et al., 2000 ; Zaitsev et al., 2008). Outre une éventuelle
toxicité, ceux-ci peuvent étre des sources d’eutrophisation, d’acidification ou d’anoxie des milieux
récepteurs (Bailey et al., 2013) et sont donc soumis a des normes environnementales de rejets
rendant nécessaire leur traitement (Gouvernement du Québec, 2025; Gouvernement du Canada,

2025).

Afin d’atteindre un enlévement suffisant pour répondre a ces objectifs légaux, différentes
alternatives de traitement s’offrent aux industriels du secteur minier (Jermakka et al., 2015). Cette
revue de littérature se propose donc de présenter un ensemble, non exhaustif, des méthodes
couramment utilisées. Les technologies membranaires, bien que permettant une haute efficacité de
traitement, sont limitées par le colmatage récurent des membranes lors du traitement d’effluents
hautement salins, tels que le sont généralement les effluents miniers. De plus, leur cotit énergétique
est élevé (Jermakka et al., 2015). L’alternative chimique, hautement efficiente, est limitée par la
dangerosité de certains réactifs (Clz2 ou ferrates par exemples). Elle peut aussi étre source d’une
éventuelle toxicité ainsi que d’une augmentation de la salinité pouvant affecter la qualité de
I’effluent produit (Jermakka et al., 2015). L’approvisionnement peut, de plus, s’avérer
particuliérement ardu, notamment pour les sites nordiques plus isolés. L alternative que représente
I’0zonation peut alors s’avérer intéressante, lors d’une diffusion en microbulles en particulier.
Outre sa haute efficacité, certains contaminants constitutifs des SDT, tels que le Br et le CI', des
effluents miniers pourraient avoir un effet catalytique sur I’oxydation des contaminants azotés lors

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

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

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



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

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

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

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

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

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

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

des effluents.

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

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



qualité de I’environnement (LQE). Le REMMD (Gouvernement du Canada, 2025) ajoute a la liste
des contaminants ciblés 1’azote ammoniacal sous forme non-ionisé NH3, celui-ci ne devant pas
dépasser 1 mg-N/L (0,5 mg-N/L pour la moyenne mensuelle). Cela correspond a une évolution

législative récente (2021).

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

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

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

répondre positivement a des tests écotoxicologiques.

Bien que ne faisant pas 1’objet de critére de rejet, la présence de certains contaminants, tels que
NOz2, CNO™ et SCN par exemples, peut étre a I’origine de toxicité aigiie ou sublétale et donc
empécher le rejet de I’effluent en milieu naturel. La toxicité d’un contaminant peut étre estimée par
la détermination de la concentration pour laquelle 50% d’une population donnée subit une mortalité

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



effets néfastes est dépendante du temps d’exposition. La législation en vigueur impose des essais
de 48h pour Daphnia magna et de 96h pour la truite arc-en-ciel pour un rejet en eaux douces. Cette
premicre présente une sensibilité particuliérement importante a la présence de contaminant et peut
s’avérer étre a 1’origine de non-conformité, notamment en cas de présence des contaminants azotés
tels que NH3, et dans une moindre mesure NO2, SCN™ et CNO", pour lesquels les LC50 sont de
I’ordre de seulement quelques mg/L (Tableau 2.2).

Tableau 2.2 : LC50 des contaminants azotés sur Daphnia magna

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

La toxicité de N-NH3 est principalement liée a la présence de sa forme non protonée NHs. Celle-ci

dépend du pH et de la température principalement (USEPA, 2013) :

1
1+10PKa(T)-pH)

Equation 2.1 : [NH;] = [N — NH;] .

La constante d’acidité du couple NH3/NH4" dépend, elle-méme, de la température et peut étre
déterminée par :

2729,92
T

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

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

températures €levées.
2.3 Traitement des contaminants azotés dans les eaux minieres

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

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



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

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

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

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

Meéthode de
traitement

Avantage(s)

Limite(s)

Référence(s)

Traitements
membranaires

Tres efficaces (> 95 %)

Colmatage récurrent pour des
effluents fortement minéralisés

Gestion de la saumure générée

Consommation en énergie

Jermakka et al., 2015

Oxydation
chimique
(chloration
alcaline ou
ferrates)

Trés efficace
Nécessite un faible TRH

Peu influencé par de faibles
températures

Difficultés
d’approvisionnement en
réactifs pour les sites
nordiques

Réactifs résiduels ou sous-
produits d’oxydation
potentiellement toxiques

Jermakka et al., 2015
Gonzalez-Merchan et al., 2016

Ozonation a
microbulles

Trés efficace
Nécessite un faible TRH

N’induit pas d’augmentation
des matiéres dissoutes

Sous-produits d’oxydation
(nanoparticules métalliques)
potentiellement toxiques

Coits de traitement élevés

Khuntia et al., 2013
Ryskie, 2017
Marcotte, 2020

Boues activées
(traitement
biologique

avec biomasse

en suspension)

Coits de traitement modérés

Impacts environnementaux
faibles du fait d’une
consommation modérée en
réactifs

Sensible a la présence
d’inhibiteurs (salinité, métaux,
faibles températures) ou a des
variations de charges a traiter

Recirculation nécessaire des
boues

Phase de démarrage et
d’acclimatation de la biomasse

Bassin et al., 2012
Navada et al., 2021

MBBR, RBC

Cofts de traitement modérés

Impacts environnementaux
faibles du fait d’une
consommation modérée en
réactifs

Moins sensible a la présence
d’inhibiteurs que les boues
activées

Maitrise stricte des conditions
opératoires nécessaires

Nécessite 1’ajout d’un systeme
de chauffage pour le maintien
des populations bactériennes

Hoang et al., 2014
Navada et al., 2021
Papirio, 2012
Villemur et al., 2015
Young et al., 2016

Promotion de
I’atténuation
naturelle

Tres peu de réactifs
nécessaires

Faible besoin en supervision

Trés économique

Faible cinétique de traitement
(applicable pour de faibles
charges ou pour des sites en
cours de fermeture)

Chapman et al., 2007
Lietal., 2022
Marcotte et al., 2023
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2.3.1 Traitement actif

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

de I’oxydation des cyanures.

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

effluents
Oxydant Réactions E® (V) Références
Cl, gazeux Ch+2e¢e «2CI 1,36 Zaviska et al., 2009
ClO ClIO+H,0+2¢ < ClI+2 OH" 0,84 Zaviska et al., 2009
HCIO HCIO + H" + 2 ¢ & CI' + H,O 1,49 Zaviska et al., 2009
Cl0O; dissout ClO; + ¢ « ClOy 1,27 Muruganandham et al., 2014
ClO4 ClOy +8H"+8 ¢ & Cl'+4 H,0O 1,39 Zaviska et al., 2009
O; O;+2H"+2¢ « O+ 2 H,O 2,07 Muruganandham et al., 2014
O, dissout O, +4H"+4 ¢ 2 H)O 1,23 Muruganandham et al., 2014
H,0, H)O,+2H "+ 2 e < 2 H,0O 1,78 Muruganandham et al., 2014
[FeO4]* FeOs> +8 H' + 3 e <> Fe** + 7 H,0 2,20
(ferrates) FeO.,> + 8 H,0 +3 & <> Fe(OH); + 8 H,O | 0,70 Conzalez-Merchan tal, 2016

Le N-NH3 est, en revanche, plus réfractaire et nécessite 1’utilisation d’agent oxydant plus puissant
(Jermakka et al., 2015 ; Gonzalez-Merchan et al., 2016). Un intérét particulier émerge en ce sens
pour de nouveaux oxydants, tels que les ferrates (E° = 2,20 V) (Gonzalez-Merchan et al., 2016).
Ces procédés sont généralement plus rapides et moins sensibles aux variations de pH, de
température ou a la présence d’autres contaminants toxiques pouvant inhiber les processus
biologiques (Jermakka et al., 2015). Leur production et/ou leur manipulation peut en revanche
s’avérer problématique et ne sont donc pas nécessairement adéquats au traitement des effluents

miniers.
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2.3.2 Ozonation a microbulles

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

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

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

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

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

efficacité, de sa rapidité et de sa compatibilité avec des matrices complexes (salinité élevée, métaux
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dissous, pH extréme). Ce procédé repose sur la décomposition de 1’ozone (Os) en radicaux
hydroxyles (OH) et superoxydes (O2") a la surface de catalyseurs solides, souvent a base d’oxydes
meétalliques, tels que TiO2 par exemple, capables de transformer N-NH3 en N2 gazeux de maniére
sélective (Marcotte, 2020; Cao et al., 2024). Dans une étude récente, Cao et al. (2024) ont démontré
qu’un catalyseur nanostructuré¢ Co/Mg(OH)2 permettait d’atteindre un rendement d’enlévement de
97,6 % de N-NH3 avec une sélectivité vers N2 de 92,3 % en 40 minutes, et ce, sans perte d’efficacité
apres plusieurs cycles. De leur coté, An et al. (2025) ont évalué un systéme combinant ozonation
catalytique hétérogene et irradiation UV, atteignant une efficacité de 96,6 % de diminution d’azote
ammoniacal, contre 73,4 % avec 1’0ozone seul, tout en améliorant la minéralisation des composés
organiques (réduction du carbone organique total COT de 20 % supplémentaire). Ces résultats
différent de ceux obtenus par Ryskie (2017), pour lesquels le couplage d’une irradiation UV a
I’ozonation a microbulles n’apportait pas de gain en efficacité comparativement a 1’ozonation
seule. Une défaillance des lampes UV est cependant suspectée dans cette derniere étude. Dans
I’ensemble, 1’0ozonation catalytique permet non seulement d’accélérer le traitement, mais aussi de
réduire la consommation de réactifs chimiques, tout en limitant la formation de sous-produits
potentiellement toxiques (Cao et al., 2024; An et al., 2025). Ces caractéristiques en font une option
durable, modulable et particulierement pertinente pour le traitement des eaux mini€res complexes,

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

Les SCN” et CNO" peuvent aussi étre dégradés biologiquement (Equation 2.6), notamment par des
bactéries de type Thiobacilles (Potivichayanon et al., 2017; Villemur et al., 2015). Si certaines
d'entre elles peuvent assimiler ces contaminants, la plupart les utilisent comme donneurs
d'¢lectrons. Les accepteurs d'électrons sont alors généralement 1'02, ou le NOs™ dans le cas de
Thiobacillus denitrificans, ce qui peut alors conduire a une dénitrification partielle de 1'effluent ou
a une légere accumulation de NO2™ (Katayama et al., 1992). Les SCN™ sont d'abord hydrolysés en
CNO" (Equation 2.3), ces derniers étant finalement hydrolysés pour former N-NH3 (Equation 2.4).
Le NH3 peut inhiber la dégradation des SCN- et la nitrification dans un bioprocédé (Villemur et al.,
2015). Outre N-NH3, la dégradation des SCN- est aussi source de SO4>, par oxydation du soufre
(Equation 2.5).

Equation 2.3 : SCN" + H20 — H2S + CNO
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Equation 2.4 : CNO" +2 H,0 + H" — HCOs + NH4"

Equation 2.5 : H2S +2 02 — SO4* +2 HY

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

De nombreuses souches microbiologiques sont capables de dégrader les thiocyanates. La majorité
d’entre elles sont de type autotrophe chimiolitotrophe et tirent le carbone nécessaire a leur
développement par assimilation du COz dissous et leur énergie de I’oxydation de composants
minéraux tels que NH3, H2S ou encore Fe?* (Tanabéne, 2016 ; Villemur et al., 2015). Certaines,
dont Acidithiobacillus thiosparus, anciennement connue sous le nom de Acidithiobacillus
thiocyanooxidans, peuvent répondre a leurs besoins en carbone et en azote par assimilation des
SCN" (Happold et al., 1954) et ainsi oxyder ces derniers, méme pour une contamination ¢levée
jusqu’a une concentration de 50 mM, soit environ 3 g/L de SCN" (Youatt, 1954). Bien
qu'autotrophes, les thiobacilles ont un taux de croissance élevé, proche de celui généralement
observé pour les populations hétérotrophes (Bougie, 2011). Cette importante formation de
biomasse peut notamment étre a 1’origine de certains désagréments, tels que les problémes
mécaniques (bris d'essieu) lors de 1'étape de traitement des SCN™ de I'UTFE (Unité de traitement

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

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

fin, une consommation de 7,14 g-CaCOs/L par g-N/L a nitrifier est attendue (Hoang et al., 2014).
Equation 2.7 : NHs" + 1,5 02 — NO2> + H,0 + 2 H'

Equation 2.8: NO2 + 0,5 O2 —» NO3”
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La nitrification peut étre fortement inhibée par de faibles températures (inférieures a 10 °C), et
méme s’avérer nulle a 6 °C ou moins (Tchobanoglous et al., 2003). Une efficacité de la nitrification
doublée pour une augmentation de 10 °C (Tchobanoglous et al., 2003) a ainsi été observée, ce qui
est relativement cohérent avec une diminution d'environ 80 % du taux d'oxydation biologique de
N-NH3 observée lors du passage de 20 a 1 °C (Hoang et al., 2014 ; Ahmed et al., 2019). Cela est
da aux effets de la température sur les cinétiques de développement des bactéries, presque 15 fois
plus faible a 5 °C qu’a 30 °C (Ahmed et al., 2019). La loi d’Arrhenius peut étre utilisée afin de
prédire le taux de croissance bactérien p2 (Equation 2.9), et donc I’enlévement de N-NH3 ko
(Equation 2.10) & une température T> comparativement & un état initial (T1, ki, wi) connu

(Tchobanoglous et al., 2003) :
Equation 2.9 : u, = 1,071
Equation 2.10 : k, =k,.0%27 T

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

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

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

objectifs. Celle-ci peut étre décomposée en différentes étapes successives (équations 2.11 2 2.14) :

Equation 2.11 : NO; +2 H'+2 e — NO>» + H20
Equation 2.12 : NO2 +2 H" + ¢ — NO + H20
Equation 2.13 : 2NO+2H"+2¢e — N20 + H20
Equation 2.14 : N2O+2H"+2¢e¢ — N2+ H20

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

laquelle NOs™ est entiérement réduit sous forme d'azote gazeux N2 (Equation 2.15).
Equation 2.15 : 2NO3 +10e +12H" — N2+ 6 H20

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

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

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

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

NHj3 est oxydé par les NO2™ pour former une molécule d'azote gazeux (Equation 2.16) :
Equation 2.16 : NHs"+NO2 — N2 +2 H20

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

al., 2009). Celui-ci répond au besoin d’inhibition du développement des BNO (bactéries nitrite
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oxydantes) au profit des BAO (bactéries ammonium oxydantes) afin d’obtenir I’oxydation de N-
NH3 préférentiellement sous forme de NO:2™ et non de NOs". La balance adéquate entre ces
populations peut aussi étre obtenue lors du traitement d’effluents ayant une faible teneur en OD.
En effet, les BAO ayant plus d’affinité a 1’oxygeéne que les BNO (Shaw et al., 2020), le
développement de ces dernicres sera plus fortement impacté par de faibles teneurs en oxygene. Une
autre option consiste en une augmentation de la concentration en NH3 libre en élevant le pH, les
BAO ayant une meilleure résistance aux fortes concentrations que les BNO (Anthonisen et al.,
1976). Du fait de la complexité de ’approche Annamox et de sa faible résilience aux basses
températures, celle-ci ne s’avere pas optimale pour le traitement des eaux miniéres en conditions

nordiques, notamment au Canada.

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

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

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

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

suffisante pour son rejet en milieu naturel.

La présence de fortes concentrations de N-NH3 peut étre une autre source d'inhibition de la
nitrification. A la suite d’un tel épisode d’inhibition, quelques semaines peuvent étre nécessaires
pour un retour a la normale apres le rétablissement de conditions favorables (Villemur et al., 2015).
Le développement des BNO, responsables de la nitratation, peut étre tout particulierement limitée
a des concentrations en NH3 libre supérieures a 1 mg/L (Anthonisen et al., 1976). Les BAO, a
l'origine de la nitritation, sont moins sensibles, leur activité étant inhibée a partir de quelques
dizaines de mg/L (Anthonisen et al., 1976). La différence de résilience de ces deux populations a
la présence de NH3 peut conduire a une accumulation de NO2" lors de la nitrification (Anthonisen
et al.,, 1976). Bien que cela puisse étre souhaité dans le cadre d'un procédé Annamox,
I'accumulation de NOz2", notamment sous sa forme HNO:, peut alors étre une source d'inhibition

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

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

inhibiteurs potentiels majeurs, des concentrations de 0,25 mg/L pour Ni et Cr et de 0,10 mg/L pour
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Cu pouvant inhiber la nitrification (Skinner et Walker, 1961), notamment du fait de la lyse
cellulaire, de la perturbation des processus enzymatiques ou de modification structurelle de I’ADN
(Sterritt et Lester, 1980). La valeur de I’'IC50 du cuivre, concentration pour laquelle une inhibition
de 50% est observable, est comprise entre 0,08 et 40 mg/L (Skinner et Walker, 1961 ; Sterritt et
Lester, 1980 ; Cecen et al., 2010). Les différences notables entre ces valeurs peuvent s’expliquer
par la diversité des conditions : pH, concentrations en azote total et en matiére en suspension, ou
encore la présence de substances pouvant mener a la formation de complexes (Cegen et al., 2010 ;
Sterritt et Lester, 1980), ainsi que par la diversité des méthodes de détermination de 1’inhibition.
La spéciation doit aussi étre prise en compte. Celle-ci exerce une influence majeure sur la mobilité
et la biodisponibilité des métaux, et donc leurs toxicités. Dans le cas de Cu par exemple, la forme

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

importante (Cegen et al., 2010).

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

- Population(s) Limite(s) -
Eléments biologique(s) admissible(s) Remarque(s) Référence(s)
Cr Nitrifiantes (BNO et BAO) 0,25 mg/L - Skmneﬁ gg}”alker’
Inhibition fortement
dépendante de la Skinner et Walker,
. IC50 comprise entre spéciation du Cu 1961; Sterritt et
Cu Nitrifiantes (BNO et BAO) 0,08 et 40 mg/L (particulierement Lester, 1980; Cecen
élevée pour la forme etal., 2010
ionique Cu?")
NH; BNO 1 mg-NH5/L [NH;] dépendant de | Anthonisen et al.,
(non ionisé) BAO ~ 10 mg-NH/L TetpH 1976
Ni Nitrifiantes (BNO et BAO) 0,25 mg/L ; Sk“‘neﬁ gg}’valker’
Inhibition
particuliérement Anthonisen et al
NOy Nitrifiantes (BNO et BAO) ~2 mg-N/L marquée en cas de ”
. 1976
présence de HNO,
(a pH acide)
Peut-étre limité par Bassin etal., 2012,
utilisation dep Navada et al., 2021;
SDT Nitrifiantes (BNO et BAO) <10 %o . Andrade-Linares et
biomasse
ceacelimatée al., 2016; Navada et
P Vadstein, 2022
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Le développement des populations bactériennes sous forme de biofilm peut permettre de limiter
I’influence de ces différents agents inhibiteurs. Ainsi, bien que Harrison et al. (2004) n’aient
pas constaté de différences de concentrations inhibitrices entre des cultures en suspension et une
culture fixe mono-espéece, plusieurs études tendent a démontrer la résilience apportée par le
biofilm, permettant, par exemple, de lever I’inhibition liée a une concentration de 25 mg Cu/L
(Cegen etal., 2010). Le gain en résilience peut s’avérer particulierement important, 1’inhibition
pouvant étre 600 fois plus faible pour les RBC que pour une culture libre (Teitzel et Parsek, 2003).
La technologie MBBR permet, elle aussi, une meilleure résistance a des conditions
environnementales défavorables telles que des variations de températures (Young et al.,
2016) ou la toxicité d’inhibiteurs, y compris le cuivre (Hoang et al., 2014). Cela peut s’expliquer
par la barriére structurelle formée par le biofilm sous forme de substances polymeéres
extracellulaires réduisant ’acces des toxines aux cellules au cceur du biofilm. La proximité entre
les micro-organismes au sein du biofilm favorise le transfert de genes bénéfiques entre les
bactéries (Hoang et al., 2014 ; Young et al., 2016) et contribue, ainsi, aux bonnes performances des
procédés a biofilm. Des réacteurs a lit mouvant (Rotating Biological Contactor RBC, MBBR, etc.)
ont été développés et permettent une importante surface de biofilm, rendant possible de plus faibles
TRH et donc la diminution de la taille des installations. Ces technologies présentent généralement
une meilleure résilience a des phases de démarrage / arrét ou a I’exposition des populations du
biofilm a des stress (augmentation soudaine de facteurs inhibiteurs). De plus, elles présentent un
trés bon maintien de leurs propriétés hydrauliques, 1’excés de biomasse y étant lessivé et ne créant
alors pas d’accumulation pouvant générer un colmatage, comme cela peut avoir lieu dans les
réacteurs a lit fixe. Ainsi, bien que les colts inhérents (le garnissage, ainsi que sa mise en
mouvement par sur-aération ou par agitation mécanique notamment) soient plus importants que
pour d’autres technologies de bioréacteur, les RBC et MBBR sont 1’objet de nombreuses

applications industrielles.
2.3.5 Contacteurs biologiques rotatifs (RBC)

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

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

d’une augmentation des cotts énergétiques.

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

par des problémes récurrents de bris, notamment au sein des premiers réacteurs de chaque filiere
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qui subissent la plus forte croissance de la biomasse (Bougie, 2011). Ces casses, causant non
seulement des colits ¢levés de réparation, mais aussi 1’arrét temporaire des filiéres, et donc une
perte de capacité de traitement, ont incité a la substitution progressive de certains des RBC par des

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

Les réacteurs a lits fluidisés MBBR ont ét¢ développés en Suede au début des années 1990 afin de
répondre aux limites des différents systémes alors disponibles (@degaard, 2006). L’utilisation de
médias plastiques, fabriqués en polyéthyléne notamment, et entrainés au sein du réacteur par
I’aération ou par agitation mécanique permet une utilisation optimale du volume de celui-ci
(@degaard, 2006). Les médias présentent, de plus, de nombreuses stries. Cela permet d’augmenter
considérablement la surface disponible pour 1’établissement du biofilm. De nombreux garnissages
commerciaux ont ainsi une surface spécifique allant de 500 a 1200 m*m?® (@degaard, 2006). Du
fait de 1’érosion occasionnée par le choc entre les médias, la colonisation du support par le biofilm
se fait principalement sur les parois internes, entrainant alors une perte de pres de 30% de la surface
du support colonisable (Pastorelli et al., 1997). De plus, la diffusion des contaminants a travers le
biofilm ne se faisant sur une épaisseur que d’environ 100 um, le maintien d’un biofilm fin est
primordial (@degaard, 2006). Celui-ci se fait grace aux turbulences au sein du réacteur permettant
le lessivage de la biomasse excédentaire. L’accumulation de cette derniére au sein des réacteurs,
associ¢e a sa dégradation, peut mener a ’apparition de zones anoxiques, y compris pour des
réacteurs aérés, et limiter leur efficacit¢ (@degaard, 2006). Le dimensionnement du systéme
d’aération doit alors faire I’objet d’une attention particuliére et permettre a la fois I’oxygénation de
I’eau contaminée et une bonne mise en mouvement du garnissage (ddegaard, 2006). L’aération
des réacteurs contribue fortement aux besoins énergétiques des MBBR, pouvant représenter 70%
de la consommation totale (Wang et al., 2019 ; Tchobanoglous et al., 2003). Au cours du
fonctionnement d’une unit¢ MBBR, différents problémes impactant les performances peuvent
survenir, tels que le colmatage des installations, une agitation non-homogéne ou une mauvaise
circulation des médias (Wang et al., 2019). Une autre source de perte de performance est
I’entartrage des médias, notamment pour les effluents ayant une forte charge en calcium ou en N-
NHs (Wang et al., 2019). La précipitation de I’effluent, fréquemment sous forme de struvite,
d’hématite, d’hydroxyapatite ou de maghemite (Wang et al., 2019), a lieu en cas de sursaturation

minérale et dépend principalement du pH et des concentrations en ions. Le dépot de minéraux sur
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les médias diminue leur surface spécifique, limitant alors la surface colonisable et donc le transfert
de masse entre I’effluent et le biofilm. L’augmentation de la masse des médias peut, de plus, mener
a une augmentation de 1’aération nécessaire a la fluidisation du garnissage, voire au dépot des

médias au fond des réacteurs (Odegaard, 2006).

Contrairement aux procédés de croissance en suspension plus conventionnels, les procédés a lit
fluidisé, et plus particulierement les MBBR, ont démontré leur capacité a atteindre et & maintenir
la nitrification a basse température et sont donc prometteurs pour le traitement de N-NH3 dans les
effluents des mines d’or (Hoang et al., 2014 ; Ahmed et al., 2019 ; Young et al., 2016). La capacité
des réacteurs MBBR a s'adapter et a se rétablir rapidement apres les pics de température suggere
que les nitrifiants ne sont ni perdus ni lysés, mais plutot maintenus dans le biofilm, ce qui laisse
supposer que les bactéries nitrifiantes existent a un niveau d'activité plus faible a des températures
plus basses (Hoang et al., 2014). De nombreux modé¢les dérivés de la loi d'Arrhenius permettent
d'estimer l'impact d'un changement de température sur I'activité biologique. Bien qu'un facteur 6
d'environ 1,08 soit couramment utilis¢ pour la nitrification, il s'est avéré surestimé pour les MBBR,

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

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

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

etal., 2015; Tanabéne, 2016).

La dénitrification des eaux mini€res, en particulier dans les réacteurs MBBR, est beaucoup moins
bien documentée. Dans 1'étude de Zaitsev et al. (2008), plus de 95% de traitement de NOs™ est
obtenu a 5 °C en ajoutant du méthanol a un taux de 3 kg-méthanol/kg-N-NO3™ au sein d’un procédé
MBBR. Une dénitrification instable (30-70 % des nitrates) est observée au cours des 6 premiers
mois, probablement due a une croissance lente des bactéries dénitrifiantes méthylotrophes a 5 °C.
Le taux de dénitrification atteint, de 4,1 g N-NO3z/m?/j, est significativement plus élevé que les
taux de dénitrification rapportés pour les réacteurs a bactéries en suspension alimentés avec du
méthanol ou de 1'éthanol, plus généralement de I’ordre de 1 2 2 g N-NO3/m?/j a 5 °C (Hem et al.,
1994). Papirio (2012) a utilis¢ de 1'éthanol avec un rapport steechiométrique éthanol/nitrate de 0,42
(mol/mol) sous un TRH de 9 h dans un procédé¢ de type FBR (Fluidized Bed Reactor). Les
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efficacités de traitement étaient alors en moyenne d'environ 65 et 75 % a 7-8 et 22 °C,
respectivement. Ces différentes études ont permis de confirmer la valeur des procédés permettant
une croissance sous forme de biofilm, tel que les MBBR, pour la nitrification-dénitrification des

effluents miniers, méme a basse température.

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

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

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

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

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

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

de surface disponible au sol.

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

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

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

Au sein d’un environnement complexe tel qu’un bassin d’eaux miniéres, de nombreux processus
biogéochimiques peuvent impliquer les contaminants azotés. Comme mentionné précédemment,
I’assimilation par les algues est 'un d’eux. Des processus bactériens tels que la nitrification-
dénitrification en est un autre. Cette derni¢re a d’ailleurs joué un role majeur dans 1’enlévement

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

2007; Reddy et De Laune, 2022).

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

2.3.8 Réhabilitation du site minier Colomac

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

l'aire de confinement des résidus avait été autorisée en tant qu'installation a rejet nul. Les résidus
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n'ont donc pas €té traités pour éliminer le cyanure pendant les opérations. Lorsque le niveau d'eau
du bassin a augment¢ et que sa capacité de stockage maximale a été atteinte, 'eau contaminée a été
transférée dans le lac de la fosse de la zone 2 pour la premicre fois en 1998. Cette opération a été
répétée en 2004 et 2006. La qualité de 1'eau s'est alors révélée similaire pour les deux zones, mais
avec des concentrations plus faibles pour la zone 2. Une stratégie de traitement a alors di étre
définie. Différentes alternatives (chloration alcaline au point de rupture, traitement biologique actif
dans un contacteur biologique rotatif RBC, promotion de I’atténuation naturelle) ont alors été
envisagées. Cette derniere a ¢été retenue comme stratégie privilégiée, et éventuellement la
chloration pour augmenter temporairement la capacité de traitement, et a ét€ mise en ceuvre en
2002. Douze tonnes de MAP ont été utilisées pour le lac de résidus (= 3,12 millions de m®) et 24
tonnes ont été nécessaires pour le lac de la fosse de la zone 2 (6,44 millions de m®). Le MAP a été
appliqué a la surface des lacs juste avant le dégel afin de favoriser la dissolution du MAP
relativement peu soluble. L'objectif était alors d'atteindre une concentration de 1 mg/L de Pwt. En
mai 2003, 9 tonnes supplémentaires de MAP ont été ajoutées a chaque masse d'eau pour augmenter
le niveau de phosphore. Depuis lors, aucun ajout supplémentaire de phosphore n'a été effectué.
Une surveillance bimensuelle (pH, POR, oxygéne dissous, NH4", identification des algues et des
bactéries) de I'eau a différents endroits et a différentes profondeurs a ensuite été mise en place. Le
cyanure total et le cyanure WAD (@ acide faible dissociable) ont été rapidement €liminés et sont
devenus inférieurs aux limites de la licence de rejet de l'eau de 0,1 mg/L et 0,025 mg/L
respectivement en 2004 dans le TCA. Les concentrations de thiocyanate ont diminué en 1'espace
de quelques mois apres I'ajout initial de phosphore et se situent constamment sous le seuil de
détection, bien en dega des 3 mg/L de la limite de la licence. Cette diminution a été plus importante
que celle estimée si aucun ajout de MAP n'avait été effectué. Le N-NH3 a été plus long a traiter et
se situait encore a 20,9 mg/L et 12,5 mg/L en septembre 2003 et 2004 respectivement. Il a continué
a diminuer au cours des années suivantes pour atteindre 2,1 mg/L en 2006. Les NOs3", initialement
plus faibles, ont suivi la méme tendance, tandis que les NO2 sont restés constamment tres faibles
(< 0,4 mg/L). Ces diminutions ont été accompagnées par des diminutions de Pt et POs>. Une
augmentation des concentrations en nutriments (N-NH3, PO4>", Pi) a été observée en hiver, allant

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

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

Ceci est di a la profondeur importante (100 m) de ce lac. La profondeur du mélange dans la fosse
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de la zone 2 a été estimée a 15 a 20 m, inférieure a la profondeur de 100 m de la fosse. L'atténuation
naturelle du SCN" était donc limitée a la partie supérieure de la colonne d'eau, ou elle était similaire
a celle observée pour le TCA. L'absence de formation de NO3™ et de NO2™ pendant la période de
diminution maximale des concentrations en N-NH3 était également un signe de l'absence de
processus de nitrification biologique, qui a été attribuée a un manque d'oxygene. Un programme
d'aération en profondeur a donc été mis en ceuvre en 2006 afin d'homogénéiser complétement la
colonne d'eau et de promouvoir 1'oxydation des SCN™ contenus dans les eaux plus profondes en
introduisant de 1'oxygene. Une diminution rapide des quantités de SCN™ contenues dans le lac a
alors été¢ observée. Méme si le traitement du N-NHs3 a eu lieu dans la colonne d'eau (par
volatilisation, oxydation ou assimilation par les algues), les concentrations ont eu tendance a
augmenter dans un premier temps. Cela est dii au fait que le taux d'oxydation du SCN" dépassait le
taux de traitement de N-NH3. Apres oxydation totale du SCN-, celle de N-NH3 a progressé a des
taux comparables a ceux observés avant le fonctionnement de 1'aération. Le NO3™ a été généré a un
rythme similaire a celui de I'oxydation du N-NH3, ce qui suggere que la majeure partie de N-NH3
a été nitrifiée. Cette hypothése a été confirmée par la formation de NOz", un intermédiaire de la
nitrification. La promotion de 1’atténuation naturelle, par 1'ajout de phosphore, combinée a une
meilleure gestion de l'eau, s'est finalement avérée étre une méthode trés rentable de gestion de I'eau
contaminée dans la fosse TCA et la zone 2 et a ainsi permis d'économiser, par rapport au traitement

chimique traditionnel, plusieurs millions de dollars.
2.3.9 Autres études

L'intérét potentiel de 1'utilisation d'un procédé a base d'algues pour le traitement des eaux minieres
a été confirmé plus récemment (Marcotte et al., 2023). Dans cette étude, différents dosages de PO4*
(0 a 8 mg/L) et éventuellement de multivitamine ou de vitamine B12 ont été ajoutés a un effluent
minier salin. Sur la base de preuves visuelles, cohérentes avec le pH et les concentrations d'azote
ammoniacal enregistrées, la croissance accrue des algues a été la plus importante pour 0,5, 1 et 2
mg-PO4*/L et a conduit & un taux élevé de traitement de N-NHs. Celui-ci était plus faible
lorsqu'aucun phosphate n'était ajouté et pour 4 mg-PO+>/L, et méme trés faibles lorsque 8 mg-
PO4*7/L étaient appliqués. Cela montre que le phosphore, qui est a I'origine le nutriment limitant
dans l'effluent minier testé, peut également conduire a I'inhibition de la croissance des algues s'il
est en excés. Ceci a démontré qu'un ajout de 0,5 a 2,0 mg de P-PO+*/L pouvait améliorer

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

laboratoire et nécessitent donc de plus profondes investigations.

2.4 Utilisation des donneées isotopiques pour la détermination des origines et

du devenir des contaminants azotés

Selon leurs sources et leurs transformations, les différentes especes azotées peuvent présenter des
compositions isotopiques distinctes (Coplen et al.,2002). Les compositions isotopiques de I’azote
(8'°N) pour divers produits azotés (incluant des fertilisants) commerciaux ont été auparavant
inventoriées (Coplen et al., 2002). Les valeurs sont généralement comprises entre -5%o et +15%o
pour les sels d’ammonium et entre -20%o et +15%o0 pour les nitrates. Ces contrastes dans les
compositions isotopiques de différents produits azotés représentent une opportunité pour
I’utilisation du tracage isotopique dans la perspective de suivre les sources et la migration de
contaminants dans 1’hydrosphére. Une telle approche (8'°N-NH3s, §'SN-NOs™ et §'%0-NO3") a
notamment ét¢ utilisée afin d’évaluer les impacts de 'utilisation d’explosifs de type ANFO et de
cyanure de sodium au sein de mines d’or comme sources de contamination en N-NH3 et NOs3™ de
trois lacs situés au sein de deux districts miniers au nord de la Suéde (Widerlund et al., 2014). Le
tracage isotopique a aussi permis d’identifier et de quantifier les sources de NOs™ des lixiviats issus
de stériles de charbon se déversant au sein de la riviére Elk River, au sud de la Colombie

Britannique (Mahmood et al., 2017). Cette é¢tude a permis d’identifier ’utilisation des explosifs
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comme étant la source principale de contamination en NO3". La composition isotopique (8'°N-NH3,
SN-NOs et §'80-NO3") montre que ces derniers sont issus de la nitrification au cours de
I’écoulement de lixiviats d’explosifs riches en N-NHs. Cette étude a permis d’établir un lien entre
I’augmentation de la concentration en NO3™ dans la riviére et le volume de stériles générés sur le
site minier adjacent. Une partie des NO3™ produits par I’oxydation des résidus d’explosifs se trouve,
cependant, réduits au sein de stériles saturés en eau. Le tragage isotopique s’appuyant sur les §'°N-
NOs™ et §'*0-NO3™ a permis d’identifier la dénitrification biologique comme étant la cause de cette
diminution des NO3™ en zone anoxique sur le site minier d’Elk River, en Colombie Britannique
(Hendry et al., 2018). Cette constatation est a 1’origine de la mise en place d’essais in-situ de
promotion de I’atténuation naturelle a grande échelle par ajout de méthanol (Hendry et al., 2023).
Cette derniere étude a démontré que 1’approche isotopique double, basée sur les signatures 3'°N et
0'®0 du nitrate, permettait d’estimer avec une grande fiabilité la fraction de NOs™ résiduel dans un
aquifére soumis a une bioremédiation active. Les résultats obtenus par cette méthode étaient en
excellent accord avec ceux issus de I’approche conventionnelle fondée sur la mesure des
concentrations en NOs~ et en Br™ (traceur conservatif). Cette convergence méthodologique valide
la robustesse de 1’outil isotopique pour le suivi quantitatif de la dénitrification in situ, méme dans

des environnements complexes comme les zones saturées des stériles miniers.

Bosman (2009) a, pour sa part, utilisé des données §'°N-NOs™ et §'*0-NOs" et une caractérisation
chimique (N-NH3, NO2", NO3") de I’eau afin d’identifier les sources de contamination en NOj3
d’eau de distribution au sein d’une école avoisinant une mine a ciel ouvert dans la province de
Limpopo, en Afrique du Sud. Cette étude a permis de lier les problémes de contamination dans la
région avec les activités minicres, ce qui a été corroboré par une étude portant sur les sources de
contamination par un couplage d’analyses chimiques avec une approche multi-isotopique (5°H-
H20, §'80-H20, §**S-S04%, §'80-S04%, §!°N-NO;3 et §'*0-NO3") (Ihlenfeld et al., 2009). Cette
¢tude permis d’expliquer la contamination par I’écoulement de lixiviats depuis la zone de stockage
de stériles miniers ou depuis des installations domestiques et agricoles. L’utilisation des données
isotopiques peut ainsi s’avérer €tre un puissant outil pour I’identification de sources de

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

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

influence sur la composition isotopique de I’azote et de I’oxygene dans les especes azotées. Par
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exemple, la dénitrification biologique, entraine une diminution de la concentration en NOj3
accompagnée d’un enrichissement en isotopes lourds au sein des NOs3™ résiduels. Le suivi des
concentrations et de la composition isotopique des especes azotées peut ainsi contribuer a
I’identification et a la quantification de processus de dénitrification notamment dans les eaux
minieres (Marcotte et al., 2022). Cette approche a été utilisée avec succes a 1I’échelle du site minier
suédois de Kiruna, la plus grande mine souterraine de fer au monde (Nilsson et Widerlund, 2017).
L’étude précitée a notamment permis de mettre en évidence I’influence de réactions de nitrification,

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

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

donnée sur I’abondance en isotopes légers (1*0/'°0 et "N/MN).

. . . produits _ Rproduits _ 1

Equatlon 2.17: réactifs — R, .. réactifs
réactifs Xproduits

’ . . produits __ produits

Equation 2.18 : Eréactifs — 1000 Aréactifs 1)

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

atmosphérique (Air-N2) pour I’azote.

Equation 2.19 : Sscn = (fch - 1) * 1000
réf

Au sein d’un systéme non réalimenté en réactifs, les divers processus biochimiques induisant un
fractionnement isotopique peuvent étre décrits a I’aide du modele de Rayleigh. Il est alors
théoriquement possible de prédire les valeurs des compositions isotopiques des réactifs or
(Equation 2.20) et des produits 8y (Equations 2.21 et 2.22) en fonction de la fraction f de réactifs

résiduels et de la composition isotopique initiale des réactifs or,0:



36

Equation 2.20 : 8, = (8,0 + 1000). f*"1 — 1000
Equation 2.21 : 8, = (8,0 + 1000).a. f*~1 — 1000
Equation 2.22 : 8, = 8,0 — ¢F, avecF = %(]{)

La projection de données expérimentales sur des graphiques comportant des courbes théoriques
calculées a partir de ces équations peut permettre d’estimer le facteur de fractionnement isotopique
associé a une réaction. Par exemple, la construction d’un graphique présentant les valeurs 8'°N de
réactifs résiduels en fonction de -In(f) devrait théoriquement permettre de définir une droite de

pente € (Mariotti et al., 1981).

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

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

. . . . , . . NO
d’un enrichissement en isotope lourd au sein des N-NHs résiduels, un enrichissement &y _y,, de

8'SN-NH: de I’ordre de -10%o & -20%o est généralement constaté (Mahmood et al., 2017; Hendry

etal., 2018, Marcotte et al., 2022). Cela correspond a un facteur de fractionnement a%?i\,—% compris

entre 0,98 et 0,99. Le fractionnement isotopique de 1I’oxygene au cours de la nitrification est, quant
a lui, plus modéré et imposé par 1’incorporation, au cours de celle-ci, d’un atome d’oxygene issu
de I’air et de deux atomes issus de I’eau (Buchwald et Casciotti, 2010). Les évolutions de §'°N-
NOs™ et §'%0-NO;" restent globalement corrélées. La construction d’un graphique présentant §'30-
NOs™ en fonction de §'°N-NOs™ méne alors a une droite dont la pente est de ’ordre de 1 (Granger
et al., 2004). Buchwald et Casciotti (2010) s’intéressent tout particulieérement au fractionnement de
I’oxygeéne induit par la nitratation, la derniére étape de la nitrification au cours de laquelle les
nitrites sont oxydés en nitrates. Des expériences menées avec de I'eau marquée au 80 ont
montré que moins de 3 % des atomes d'oxygene du nitrite étaient échangés avec ceux de I'eau
(Knoller et al., 2011). Un tel échange n’aurait lieu que lorsque le pH est faible ou que les

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

I’étape limitante de la nitratation en présence d’un pool de NO2™ suffisant, et provoque un

enrichissement en isotopes lourds des NOz" résiduels, e,lvvg;- étant situé entre -12,8 %o a -18,2

%o (Buchwald et Casciotti, 2010).

La dénitrification biologique est un autre processus pouvant exercer une influence sur la
composition isotopique des especes azotées. Les valeurs de 511\\,’(2)3- pour 8"°N-NOs~ peuvent
atteindre des valeurs inférieures a -20 %o (Swart et al., 2014) et ainsi entrainer de fortes
augmentations en §'°N dans le réservoir résiduel de NO3™. Des valeurs de 811\\,/?)3— pour 3'°N-NOs"

se situant généralement entre -5%o et -40%o sont rapportées dans la littérature scientifique
concernant la dénitrification (Swart et al., 2014; Granger et al., 2008; Kndéller et al., 2011). Cela
suggere une forte dépendance du fractionnement isotopique a plusieurs conditions expérimentales
et environnementales (concentrations initiales, pH, température et salinité¢ notamment) ainsi qu'aux
voies de réaction et aux enzymes impliquées. Ainsi, bien que la catalyse enzymatique soit la cause
la plus probable de l'enrichissement isotopique du nitrate au cours de la dénitrification
(Granger et al., 2008), ce dernier peut aussi €tre contrdlé par des processus limitant la vitesse en
amont de la réaction enzymatique (par exemple, l'absorption et le transport d'un substrat vers le site
réactif de 1'enzyme, la liaison du substrat pour former des complexes enzyme-substrat) (Knoller et
al., 2011). L’étude précitée a ¢galement mis en évidence que ni les compositions isotopiques du

donneur d'¢électrons (généralement un carbone organique) ni celle de 1’eau n'affecte
. . . . . . N 7 7 :
significativement les facteurs de fractionnement isotopique o Nés_ observés. Les évolutions des §'°N

et 3'%0 des NOs™ sont, de plus, généralement corrélés. La construction d’un graphique présentant
les valeurs de §'°N en fonction de 8'30 donne une droite dont la pente est comprise entre 0,5 et 1
(Mariotti et al., 1981; Granger et al., 2008), ce qui est caractéristique de la dénitrification. L’étude
menée par Knoller et al. (2011) suggere pour sa part que 1’enrichissement en isotopes lourds de

l'azote et de I'oxygene (§'°N-NOs™ et §'80-NOs") des nitrates résiduels au cours de la dénitrification
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biologique aurait varié entre 8,6-16,2 et 4,0-7,3 %o, respectivement, soit une pente de §'’N-NO3-
en fonction de §'"N-NOs™ de 0,49. Alors qu’une telle pente de ’ordre de 0,5 est fréquente pour des
eaux douces, un rapport des facteurs d'enrichissement en N et en O en milieu marin d'environ 1 est
plus généralement constaté (Granger et al., 2008). Selon les auteurs, cela résulterait de différences
de localisation du site permettant la fixation biologique de NOs3", et tout particulierement de 1’étape
enzymatique de réduction du nitrate en nitrite par le nitrate réductase. Alors que cette derniére a
lieu au sein de la membrane respiratoire (NAR) dans un environnement salin, les rapports plus
faibles obtenus pour les eaux douces seraient quant a eux caractéristiques de la réduction du nitrate

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

L’assimilation, qu’elle soit promue par des micro-organismes, des végétaux ou des algues, est un
autre exemple de processus pouvant étre suivi par tragage isotopique. Swart et al. (2014), par
exemple, se sont intéressés au fractionnement isotopique provoqué par 1’assimilation des NOs™ par
des algues. Cette étude a permis de documenter 1’influence de la concentration de NOs™ sur le
fractionnement isotopique de N et de O pendant 1'assimilation, jusqu’a tendre vers zéro a des
concentrations inférieures a 1 pM. Bien que le 5'%0 et le §'°N des NOs™ résiduels restent corrélés,
la pente de la relation varie avec la concentration de NOs™, avec des pentes supérieures a l'unité (de
I’ordre de 2) a faible concentration. Ces résultats suggerent des changements dans le mécanisme
de fractionnement dominant, probablement dii a des changements dans la physiologie et
possiblement dans le mécanisme d'absorption des algues (Swart et al., 2014). Celui-ci peut étre
considéré comme un processus en trois étapes (Granger et al., 2004 ; Mariotti et al., 1981 ; Swart
et al.,, 2014). L’ assimilation de NOs3™ par les algues, par exemple, peut se décomposer en une
premicre étape de transport de NO3™ a travers la membrane cellulaire (gin), suivie d’une étape de
nitrate réductase assimilative (enr), et enfin un flux hors de la cellule (eout). Le fractionnement
global manifesté par I'organisme, exprimé €org, est li¢ au fractionnement de 1'influx, de 1'efflux et

de la nitrate réductase par :
Equation 2.23 : Eorg = €in 7Y (ENR + Eout)
ou v est la proportion relative de l'efflux par rapport a l'influx.

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

transport a travers la membrane biologique peut devenir limitant a faible concentration. Cette
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évolution est a I’origine des différentes pentes des graphiques §'°N = f(5'%0) obtenues par Swart
et al. (2014), un rapport de 1 : 1 étant cohérent avec le fractionnement de l'azote et de 1'oxygeéne
pendant le NR, alors que le fractionnement pendant la diffusion cellulaire donnerait une relation
2 : 1 (Granger et al., 2004). Des concentrations plus faibles entrainant une diffusion limitée,
I'effet du fractionnement isotopique associ¢ a 1’activité enzymatique s'exprime moins et celui
associ€¢ au processus de transport intracellulaire (qui est généralement faible) peut alors

devenir prépondérant (Swart et al., 2014).

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

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

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

. e Evolution de 5°N
Contaminant(s) Spéciation finale : .
Processus " des contaminants Référence(s)
traité(s) deN -
résiduels
Anammox N-NH3, NOy Nz (g) 7 Mani);té f tal,
S ] . Granger et al.,
Assimilation N-NHj3;, NOs biomasse 7
2004
Dénitrification . : Hendry et al.,
hétérotrophe NO; N2 (g) (NO2) 7 2023
Dénitrification ) B Knoller et al.,
autotrophe SCN', NOs Na (g) 4 2011
. . i i i Buchwald et
Nitrification N-NH3, NO; NOs (NOy) 7 Casciotti, 2010
Réduction Granger et al
dissimilative des NO5 N-NH; 7 ZgOOS ?
NO; (DNRA)
Sorption de NH,* N-NH; R - NH,* N Hendry et al,,
2023
Volatilisation N-NHj3 NH; (g) 7 Hen(zigyl gt al,
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Aucune étude, en revanche, n’a entrepris de caractériser les performances de traitement des
contaminants azotés au sein d’une unit¢ MBBR ou de déterminer les processus impliqués dans le

traitement par promotion de 1’atténuation naturelle.
2.5 Synthese des connaissances

Comme indiqué précédemment, de nombreux parametres (Tableau 2.7) peuvent étre déterminant
quant au choix de la méthode de traitement optimal des contaminants azotés présents dans les
effluents miniers. La salinité en est I’un des principaux. En effet, les procédés (électro)chimiques
sont, par exemple, moins affectés que les systémes biologiques par de fortes salinités (Ryskie et
al., 2020; Ryskie et al., 2023). Ils peuvent, de plus, avoir lieu au sein de réacteurs de taille plus
modeste, du fait des faibles TRH qui y sont généralement nécessaires. Cette méthode de traitement
peut, de plus, tirer avantage de la présence de certains composés dissouts tels que Br (Khuntia et
al., 2013; Marcotte, 2020) ou éventuellement CI°, ces derniers ayant alors un effet catalytique sur
I’oxydation des contaminants azotés par ozonation. La présence de Br™ peut, de plus, favoriser une
oxydation partielle de N-NH3 en N2 au lieu de NO3™ (Khuntia et al., 2013). La présence de bromates
résiduels peut en revanche étre source de toxicité (Ryskie et al., 2020). Bien que pouvant parfois
légeérement catalyser I’ozonation, la présence de métaux peut en revanche conduire a la toxicité de
I’effluent traité¢ (Ryskie et al., 2023), certainement par formation de nanoparticules métalliques.
Enfin, dans le cadre du traitement d’effluents particulierement contaminés, pour lesquelles une
approche biologique (active ou passive) ne serait pas appropriée, 1’ozonation a microbulles peut
s’avérer particulierement intéressante. La cinétique élevée de I’oxydation des contaminants azotés
par ’ozone (Ryskie et al., 2020), comparativement aux méthodes biologiques, permet, en effet, le
traitement de fortes charges. L’efficacité du traitement s’avére, d’ailleurs, plus élevée pour des

effluents fortement contaminés.

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

inhibiteurs tels que les dérivés du cyanure (SCN™ et CNO"), N-NH3 ou NO2™ (Villemur et al., 2015)
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au cours du traitement. La salinité (Bassin et al., 2012; Navada et al., 2021) est un autre parametre
pouvant avoir un impact important sur les performances d’un procédé de traitement biologique.
L’utilisation d’une biomasse acclimatée, telle que celle se développant dans les bassins de rétention
de I’effluent a traiter ou au sein d’installations de traitement semblables, peut toutefois permettre

d’y remédier (Grommen et al., 2005).

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

azotés dans les effluents miniers

(Ryskie, 2017)

de traitement de fortes
charges (Villemur et al.,
2015)

Paramétre Ozonation a microbulles Nitrification-dénitrification | Promotion de I’atténuation
MBBR naturelle
Chute du pH observée si
alcalinité <50 mg/L CaCO;. Nécessaire = 7,1 mg Alcalinité optimale > 80—120
Alcalinité Optimal : >100 mg/L pour CaCOs/mg-N (Hoang et al., mg/L CaCOj; (Marcotte et al.,
maintien du pH (Ryskie, 2014). 2023).
2017).
Br : catalyseur de I'ozonation Peut inhiber ’activité
par formation Q’oxybromures CI  inhibe si > 5 g/L. Pas microbienne comme pour le
Br/CI apH>8 (Kuntia etal., 2013). | geffet pour < 1 g/L (Navada | traitement biologique — algues
CI" : effet similaire suspecté et Vadstein, 2022). moins sensibles (Do et al.,
(Marcotte, 2020). 2021)
NH4" >300 mg/L : inhibition.
Rendement stable jusqu’a 200
e mg/L (Young et al., 2016). Plus adapté 4 de faibles
Charges a Cinétique élevée permettant le i ; charges ou a des sites en
; traitement de fortes charges Une filiére de traitement f h 1
traiter permet de répondre au besoin ermeture (Chapman et al.,

2007)

Cyanures et

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

CN- inhibe nitrifiants dés 1
mg/L. Dénitrifiants sensibles
aussi. Prétraitement
recommandé (Gould et al.,

CN- toxique des 0,3 mg/L.

2016).

dérivés (SCN', | Oxydation plus lente des 2012). Inhibition compléte & 1 mg/L
CNO) CNO" (= 30 min) (Ryskie, Filiére de traitement permet (Alietal., 2022).
2017). de limiter I’inhibition de la
nitrification (Villemur et al.,
2015).
o MES =10 a 30 mg/L en
MES / Pas de retrait direct des MES sortie. Peut éire tros élevée et
turbidité de mais amélioration de la ) o oeitA larificati
I’effluent clarification (Takahashi et al., Clarificateur peut étre necessite une clarification
traité 2012). nécessaire (Young et al., (Marcotte et al., 2023)
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Tableau 2.7 : Parametres importants dans le choix d’une méthode de traitement des contaminants
azotés dans les effluents miniers (suite)

Paramétre Ozonation a microbulles Nitrification-dénitrification | Promotion de I’atténuation
MBBR naturelle
Métaux et 1,]:;;I;igfépgl:/rz?tteﬁi;or:;t Cu?' inhibe nitrifiants dés Bioaccumulation de Cd*"
métalloides . s P 0,25 mg/L. Zn*", Cd*" effet | jusqu’a 5 mg/L, Pb*" 2 mg/L.
. générer des nanoparticules LT ) . .
(Cu, Co, Ni, métalliques toxiques (Ryskie similaire (Schopf et al., 2018; Toxique a plus forte dose
etc.) et al., 2023). Cegen et al., 2010). (Nanda et al., 2021).
Intermédiaire transitoire,
notamment lors de o ]
I’utilisation du saccharose (De A’ssn‘fnlatlon poss1ble' SF19f1
Filippis et al. 2013). 1 espece. N-NH; privilégié.
NO; transformé rapidement , . - (Ali et al., 2022).
NO» en NOx. Trés réactif avec Os S'accumule si nitrobactéries . )
: affectées (Hoang et al., 2014). Peut-étre oxyde
(Marcotte, 2020). o . biologiquement en présence
Peut inhiber la croissance de O, produit par les algues
bactérienne, surtout a pH (Reddy et De Laune, 2022)
acide (Anthonisen et al.,
1976)
pHoptimal 9,54 11. ApH | PHoptimal7,5a82pour | o oo hace active apH 74
<9, rendement chute nitrification (Alleman et al., 9. Inhibition au-dela de 10.
pH fortement. Nécessité d’un 1984). T )
tampon alcalin (Ryskie, Dénitrification possible entre Amdéfliz(il:f ! za(;izs;);p tion
2017). 6,5-8.5 (Salvetti et al., 2006). N :
304 :
PO4 necessaire pour PO.* indispensable. Arrét
croissance. Consommation croissance pour <0.5 me/L
PO4* - minime. Apport recommandé P > Mg/t

>1 mg/L (Painter & Loveless,
1983).

Idéal : 1-3 mg/L (Lietal.,
2022, Marcotte et al, 2023).

Produit final
du traitement

Produit final : NOs™.
Conversion complete si ozone
en exces (Ryskie et al., 2020).

NO;™ converti en N si source
de carbone organique.
Dénitrification partielle sinon
(Oleszkiewicz & Berquist,
1988).

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

Salinité

Peu affectée (Ryskie, 2020).

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

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

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

Température

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

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

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

Croissance maximale entre
20-30 °C. Croissance ralentie
de 50-70 % a 10 °C (Ali et
al., 2022).
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La promotion de I’atténuation naturelle, quant a elle, peut s’avérer particulierement intéressante
pour le traitement de faibles charges, pour lesquelles elle s’avere la plus économique (Marcotte et
al, 2023; Chapman et al, 2007). Sa mise en place, par épandage de PO4+* directement sur les bassins
de rétention des effluents en période de gel, s’avere, de plus, la plus simple a mettre en ceuvre. Les
algues étant autotrophes, un ajout d’alcalinité peut s’avérer nécessaire. L’alcalinit¢é minimale
nécessaire est estimée entre 50 et 100 mgCaCOs/L (Marcotte et al., 2023). Cette méthode de
traitement peut, en revanche, étre largement affectée par la présence d’inhibiteurs biologiques
(métaux et métalloides principalement) et est entachée par la remobilisation des contaminants liée
a la dégradation des algues en conditions hivernales (Chapman et al., 2007 ; Marcotte et al., 2023).
Les populations biologiques responsables de I’enlévement des contaminants azotés (algues et
bactéries) se montre généralement plus résiliente que les bactéries nitrifiantes et dénitrifiantes

(Afshin et al., 2021 ; Ali et al., 2022).
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CHAPITRE3 MATERIEL ET METHODES

Afin d’identifier les parameétres clés influencant le choix d’une méthode de traitement des
contaminants azotés, des essais ont €t¢ menés sur une gamme variée d’effluents réels et
synthétiques (Figure 3.1), couvrant un large spectre de charges azotées et de salinités. Trois
approches ont été évaluées dans le contexte du traitement des eaux minieres : 1’ozonation a
microbulles, la nitrification-dénitrification en réacteur MBBR, et la promotion de I’atténuation

naturelle.

L’effluent réel El, caractérisé par une forte teneur en solides dissous totaux (SDT) et une
contamination légerement supérieure a 50 mg/L en SCN™ et N-NH3, a servi de cas d’étude commun
aux trois méthodes, permettant une évaluation comparative directe. En complément, deux effluents
moins chargés, E4 et ES, ont été testés spécifiquement dans le cadre de 1’atténuation naturelle, afin

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

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

traitement d’effluents réels complexes et représentatifs du terrain.
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3.1 Prétraitement — Coagulation-floculation des métaux dissouts

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

I’installation pilote (Annexe D).

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

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

0 2 ] 9,5 13,5 155
| ] l I | b {min,
I I I I I I
Ajoul de sulfate Ajout de Ajout de microsable  Ajout de polymére Fin de agitation P”:'_“'-'"""-'r"_*'-'”l des
ferrigue (100 mg/L} précipitateur de (10 /L) et de cationique (5 mg/L) echantillons
el ajustement du mittaux [25 plfL) polymérne
pHag9 cationigque (S mg/L)

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

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

bactérien.
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3.2 Pilotes d’essais

3.2.1 Essais d’ozonation a microbulles

| . | G

Liydel cossling iysiem

Backilow protector
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18 e} Wicrobbiis pump

Figure 3.4 : Schéma simplifi¢ du pilote d’ozonation a microbulles (d’apres Ryskie et al., 2023)

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

(Figures 3.3 et 3.4) a ceux menés par Ryskie et al. (2023). Le protocole des essais est fourni en
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annexe (Annexe A). Le générateur d’ozone utilisé pour les essais est un Primozone® GM1. Celui-
ci, dépendamment du débit d’oxygéne médicale (> 99,5% - N° CAS : 7782-44-7) d’alimentation,
peut produire jusqu’a 60 g Os/h. Pour les présents essais, le débit utilisé était de 22 g-Os/h. La
pompe utilisée pour la production des microbulles est une NIKUNI KTM20N (60 Hz). La pression
d’opération de cette pompe ¢était de 58 psi a la sortie et de -5 psi a la succion. Aprés son passage
dans la pompe a microbulles, I’effluent chargé en O3 passe au sein d’'un mélangeur statique OHR
modele MX-E15 permettant d’affiner la taille des bulles. L’0zone y est ainsi diffusé sous forme de
microbulles. Le pH des effluents est maintenu constant a 9 par ajout de NaOH. Cela permet

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

3.2.2 Essais de nitrification-dénitrification active MBBR

1 , : R2:
el [ N-NH;-> NOy
] l_-

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

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

ainsi envoyé du réservoir d'alimentation aux réacteurs MBBR par une pompe péristaltique a un



49

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

populations biologiques.

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

de consigne de 7,4.

Nazc03| |NHQHZF‘D‘
Na,CO,
R1 1 CIIHROII
— R2
|
asmezm) ><
R3 !
R4
Feed
=== RS

Figure 3.6 : Schéma simplifié du pilote d’essais MBBR

Le réacteur R3 est congu pour la dénitrification des effluents. L'effluent n'est donc pas aérg,
I'homogeénéisation étant réalisée par agitation mécanique. Une pompe péristaltique assure I'ajout
contrdlé d'une solution de Ci2H22011 pour fournir le carbone organique nécessaire aux bactéries

dénitrifiantes hétérotrophes. Le débit de la solution de saccharose est initialement défini de manicre
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a obtenir un rapport massique C/N de l'ordre de 4. Celui-ci est ensuite réévalué en fonction des
performances de dénitrification, d'une éventuelle DCO excessive en sortie du pilote ou au contraire
d'une OD trop élevée au sein du réacteur. R4 est congu pour un traitement de polissage par
réoxygénation. Méme si 1'objectif principal dans ce réacteur est l'oxydation de I'exces de carbone
organique provenant de 1'étape de dénitrification, diverses autres réactions d'oxydation peuvent
alors avoir lieu (telles que celles de N-NH3, NO2 et, éventuellement, H2S formé lors de la

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

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

Taux de
. Principale Ajout de A Agitation Volume du remplissage
Reacteur fonction réactifs Aeration mécanique | réacteur (L) MBBR
initial (%)
Oxydation/ Na,CO;
R1 hydrolyse des Oui Non 5 30
SCN-et CNO- | NHiH2PO4
R2 Nitrification NaxCOs Oui Non 40 30
R3 Dénitrification Ci12H2,014 Non Oui 15 30
R4 Réoxydation - Oui Non 5 30
RS Sedimentation . Non Non 15 0
de la biomasse

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

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

L'objectif principal de cette partie du projet est d'évaluer I'impact de la matrice de 1'eau sur le
développement des algues en effectuant des tests sur trois effluents miniers réels représentant une
diversité de salinité et d'especes dissoutes, comme les composés azotés et les métaux par exemple
(protocole fourni dans I’Annexe C). Les algues, qui sont autotrophes, ont notament besoin de
carbone inorganique. Une alcalinité inférieure a 50 mg-CaCOs/L peut entrainer un déficit et donc
limiter la croissance (Marcotte et al., 2023). Elles ont également besoin d'une source de phosphore.
Celle-ci est introduite sous la forme d'une solution de 10 g/L (7,0 g-PO4>/L) d'engrais (Plant starter

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

méme attendue.

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

période d'éclairage journaliére de 18 h.

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

HOL =

Figure 3.8 : Photographie des essais de promotion de I’atténuation naturelle réalisé€s sur un site
minier

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

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

la période d’essais.

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

. , Volume Concentration Volume de PO4* ajouté
Essais Effluent Test d’effluent initial souhaitée en
(L) PO (mg/L) (mL)
- 1 0 0
Chambre de ES ' 1 1 0,14
culture _ 1 3 0,43
- 1 5 0,72
Al 1030 1 148
E4 A2 980 3 422
A3 1020 5 733
A4 1000 1 144
In-situ El A5 965 3 416
A6 990 5 711
A7 1000 1 144
ES A8 1000 3 431
A9 1050 5 754

3.3 Effluents testés

Afin d’estimer I’influence de différents parametres tels que la salinité ou la charge en contaminants
sur les performances de traitement pour les trois méthodes étudiées, les essais sont conduits sur
divers effluents. Ceux-ci peuvent notamment étre synthétique, comme cela est majoritairement le
cas pour les essais d’ozonation a microbulles. Les essais biologiques (MBBR et promotion de
I’atténuation naturelle) n’ont été menés que sur des effluents miniers réels. 11 est d’ailleurs a noter

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

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

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



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

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

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

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

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

pendant les essais sur les effluents réels, mais aussi de définir plus précisement 1’influence de la

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

Effluent (NH4)2S04 () NH4CI () NazS04 () NaCl (g) NaSCN (g)
S1 3,89 - 49,05 - 4,78
S2 7,08 - 45,62 - 4,34
S3 7,78 - 44,86 - _
S4 - 6,30 - 52,46 -
S5 - 6,30 - 438,24 -

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

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

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

effluents miniers, une masse donnée de NaxSOu4 a ¢été ajoutée dans les différentes solutions. Les

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

synthétiques de profil anionique CI" ont été¢ obtenus de manicére analogue aux précédents par

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

de NaOH a 10 g/L ou de HCI concentré.

3.3.2 MBBR

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

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

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

filiere MBBR
Paramétre Unité E1-P1 E1-P2 E1-P3 El1-P4 E1-P5
Alcalinité mg CaCOs3/L 130 140 140 110 110
CNO mg-N/L <0,2 0,5 12,3 5,7 0,3
Cu? ug/L 154 440 44 15 16
N-NH; mg-N/L 49 50 54 52 57
NOy mg-N/L 0,4 0,4 0,4 0,3 0,3
NO5 mg-N/L 11,8 12,0 14,6 13,7 15,0
pH - 7,93 7,86 7,84 7,89 7,78
PO.* mg/L 0,01 <0,05 <0,05 0,05 <0,05
SCN- mg-N/L 53,1 50,6 60,3 67,5 67,5

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

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

Les essais de traitement par promotion de I’atténuation naturelle ont ét¢ mené sur trois effluents
miniers réels (Tableau 3.6). L’un de ceux-ci (E1) a aussi été utilisé lors des essais de nitrification-
dénitrification MBBR et d’ozonation a microbulles. Ces trois effluents couvrent une large gamme
de concentrations en SCN™ (3,4 mg-N/L pour ES5 contre 79,6 mg-N/L pour E1), en CNO™ (0,2 mg-
N/L pour E5 contre 53,3 mg-N/L pour El) et en N-NH3 (18 mg-N/L pour E5 contre 64 mg-N/L
pour El). Le NO3™ est une autre forme prépondérante de 1’azote au sein des effluents testés,
particuliérement pour E1 (21 mg-N/L). Les NOz sont, en revanche, négligeables. Les différents
effluents testés contiennent également des concentrations diverses en métaux tels que Cu. Celui-
ci, trés faible pour I’effluent E5 (4 pg/L), se situe a des niveaux élevés pour les effluents E4 (1
mg/L) et E1 (10 mg/L). De telles concentrations en Cu peuvent étre source d’une sévere inhibition
de processus biologiques tels que la nitrification-dénitrification (Cegen et al., 2010). Le PO4*,
indispensable au développement des bactéries et des algues, est initialement tres faible (< 0,1

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

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

naturelle
Paramétre Unité El E4 ES5
Chambre de culture
(0,1,3¢t5
A4 (+1 mg-POS/L) mg-POs*/L) A7 (+1 mg-POS/L)
Essais - A5 (H3mg-POS/L) | Al (+1 mg-POS/L) | A8 (+3 mg-POs /L)
A6 (+5 mg-POS/L) | A2 (+3 mg-POS/L) | A9 (+5 mg-POs /L)
A3 (+5 mg-PO /L)
Alcalinité mg-CaCOs/L 86 110 71
CNO mg-N/L 53,3 6,0 0,2
Cu?* pg/L 9600 950 3,7
N-NH3 mg-N/L 64 29 18
NOy mg-N/L 03 <0,2 0,37
NOs- mg-N/L 21 4 0,23
pH - 7,60 7,99 7,90
PO mg/L 0,05 <0,05 <0,05
SCN- mg-N/L 79,6 224 34
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3.4 Suivi des conditions opératoires

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

environnementale du Québec, 2024).

Le POR, le pH, la température et I’OD au cours des essais sont mesurés a 1’aide d’une sonde
multiparamétrique. Le suivi de la concentration en Cu®" et de la turbidité est réalisé a I’aide d’un
colorimetre Hach DR900 selon les méthodes Hach 8505 et 8237 respectivement. L’alcalinité est
déterminée par dosage pHmétrique jusqu’a pH = 4,5 a I’aide d’une sonde pH, tel que défini dans
la méthode MA. 315 — Alc-Aci 1.0 du CEAEQ (2016). Les maticres en suspension (MES) sont
déterminées par mesure gravimétrique tel que défini par la méthode MA. 104 — S.S. 2.0 (CEAEQ,
2012). Enfin, dans le cas des essais d’ozonation a microbulles, les concentrations en SO4>, CI” et
en (per)chlorates sont déterminées par chromatographie ionique (chromatographe ThermoFisher

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

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

Paramétre Ozon | MBBR | ENA Instrument de mesure Méthode
Iy MA. 315 — Alc-Aci 1.0
Alcalinité X vV V Sonde pH (CEAEQ. 2016)
Cl/ vV X X Chromatographe ionique MA. 300 —Ions 1.3 Rév. 6
(per)chlorate ThermoFisher (CEAEQ, 2020)
Cu** X vV X Colorimétre Hach DR900 Hach 8506
Balance de précision analytique MA. 104 - S.S. 2.0 (CEAEQ,
MES X A Vv (+0,0001 g) 2012)
Sonde de terrain multi-
oD X v Vv parameétre i
Sonde de terrain multi- MA. 100 -pH 1.1, Rév. 6
pH Vv v Vv paramétre (CEAEQ, 2023)
Sonde de terrain multi-
POR Vv Vv Vv parametre i
SO v X % Chromatographe ionique MA. 300 —Ions 1.3 Rév. 6
¢ ThermoFisher (CEAEQ, 2020)
Turbidité X vV V Colorimétre Hach DR900 Hach 8237
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Dans le cas des essais MBBR avec écoulement, le débit d'eau a I'entrée et celui des ajouts de PO4*"
et de saccharose ont aussi été mesurés régulierement. Les mesures ont été effectuées a I'aide d'un
cylindre gradué¢ pendant au moins 10 minutes et confirmées par le contrdle des différents volumes
de nutriments pompés. Dans le cas de Na2COs3 ajouté ponctuellement, cette méthode ne permet pas
d’en déterminer le débit. La consommation est alors estimée en suivant I’évolution du volume de
solution restant et les ajouts réalisés. Le TRH dans chacun des réacteurs, de volume Vreacteur, €st

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

Les effets de dilution générée par 1'ajout de solutions de Na2CO3, NH4H2POu4 et de saccharose sont

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

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

ionique.

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

essais
Paramétre | Ozon | MBBR | ENA Instrument de mesure Méthode
. Chromatographe ionique MA. 300 — Ions 1.3 Rév. 6
SCN v v v ThermoFisher (CEAEQ, 2020)
i Chromatographe ionique MA. 300 —Ions 1.3 Rév. 6
CNO v Vv Vv ThermoFisher (CEAEQ, 2020)
Sonde sélective ThermoFisher
N-NH: | V) | V) | V) Orion (1) Hach 10031 (2)
Colorimeétre Hach DR900 (2)
Colorimétre Hach DR900 (3) Hach 8507 (3)
NO, V@ | Vo) | Ve) Chromatographe ionique MA. 300 — Ions 1.3 Rév. 6
ThermoFisher (4) (CEAEQ, 2020) (4)
Colorimétre Hach DR900 (5) Hach 8039 (5)
NOsy Ve | Vi) | Vo) Chromatographe ionique MA. 300 —Ions 1.3 Rév. 6
ThermoFisher (6) (CEAEQ, 2020) (6)

Le N-NH3 est mesuré, apres ajout de NaOH (pH > 12), a l'aide d'une électrode sélective Thermo

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

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

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

ionique.

Le suivi régulier ainsi décrit est complété, dans le cas des essais MBBR et de promotion de
I’atténuation naturelle, par une caractérisation chimique plus poussée au sein d’un laboratoire
externe a ’'UQAT. Les composés a base d'azote (SCN", CNO", N-NH3, NO2", NOs", TN, TKN), de
S (SO4%, 82037, S406") ou de P (PO4>, P total/dissous) sont concernés. Un balayage ICP complet

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

L’efficacité du traitement, exprimé en %, est défini, pour un contaminant X, de concentrations
initiales et finales [X]i et [X]y, selon I’équation suivante :

(Ix1;-[x1y)

Equation 3.2 : Efficacité = —

* 100,

Dans le cas des essais de promotion de ’atténuation naturelle, impactés par une évaporation
significative (= 30 %), ’efficacité est déterminée de manicre analogue a partir des masses de
contaminants en présence, ces dernieres étant calculées a partir des concentrations mesurées et des

volumes d’eau restants (Equation 3.2) :

(Vix [X];=V = [X]f)
Vix[X];

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

par m? de garnissage (Smssr) pour les essais MBBR (Equation 3.4).

(Vy* [X1p=V i [X];)
Vixt

Equation 3.3 : SARR =

Qv* ([x1p-[x1;)
SMBBR

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

3.7 ldentification des processus biochimiques impliqués

Les échantillons destinés a des analyses isotopiques (5'°N et §'30 des espéces dissoutes NO3™ et N-
NH3) ont été filtrés a 0,45 um puis congelés (- 15 °C) immédiatement apres I’échantillonnage.
Dans le cas des essais de promotion de 1’atténuation naturelle réalisés sur un site minier, les
¢chantillons ont été congelés apres prélévement, sans filtration, et transportés au sein d’une glacicre
munie de blocs de glaces jusqu’au laboratoire. Les échantillons ont ensuite ét¢ maintenus dans une
chambre froide a 4 °C jusqu’a leur fonte compléte (environ 72 h). Ils ont ensuite été filtrés a
0,45 pm. Les filtrats (100 mL pour NOs3™ et 50 mL pour N-NH3) ont été recueillis dans des flacons
en HDPE puis envoyés a I’lsotope Science Laboratory de 1I’Université de Calgary dans une
glaciere. Les analyses isotopiques des especes dissoutes N-NH3 et NO3™ ont été réalisées par EA-
IRMS (couplage d’un analyseur élémentaire EA et d’un spectrométre a ratio isotopique IRMS).
Les analyses sont précédées de la récupération de N-NH3s, ou de NOs™ préalablement réduit par

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

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

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

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

Une remobilisation partielle des contaminants azotés pouvant étre observée en conditions
hivernales, une étude de la dégradation des algues a ét¢ menée pendant 5 mois. Quinze litres ont
alors été prélevés dans chaque bac contenant de I'eau provenant de tests de croissance d'algues
effectués précédemment et ont été placés dans une chambre froide dans des seaux fermés afin de
simuler les conditions froides et sombres de I'hiver. Un suivi régulier a ensuite été effectué (N-
NHs, NO27, NOs", pH, POR, DO, température) a 1’aide d’un colorimeétre Hach DR900 (méthodes
10031, 8507 et 8039) et d’une sonde multiparametre de terrain.

3.9 Récupération de la biomasse par coagulation-floculation

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

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

Le sulfate ferrique et le PAC (chlorure de polyaluminium) ont été utilisés comme coagulant et des
polymeres anioniques ou cationiques ont été utilisés pour la floculation apreés une éventuelle
correction du pH a l'aide de NaOH. Le chitosan, d’origine naturelle et agissant a la fois comme
coagulant et floculant, est aussi testé. A la fin des essais de coagulation-floculation, la turbidité du
surnageant a ét¢ mesurée afin d'estimer la récupération des algues et est confirmée pour les

meilleures recettes par une analyse gravimétrique des MES résiduelles.

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

Temps (min) Ajout effectué Agitation (rpm)
0 NaOH + coagulant
3 50 % du polymeére + microsable 200
4,5 50 % du polymeére
6 Fin de I’agitation
9 Echantillonnage du surnageant 0
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CHAPITRE4 RESULTATS ET DISCUSSION

4.1 Essais de traitement par ozonation a microbulles

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

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

Dans un premier temps, 1’0zonation a microbulles est appliquée a divers effluents synthétiques afin
d’analyser I’impact des concentrations initiales en N-NHs et, potentiellement, en SCN™, ainsi que
I’effet de la salinité et du profil anionique, en comparant SO4>~ et CI". Une seconde série d’essais a
ensuite été réalisée sur des effluents réels afin de confirmer les observations préliminaires obtenues

avec les effluents synthétiques.
4.1.1 Suivi des conditions opératoires

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

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

oxydantes au sein de la cuve de 1’ozonateur en microbulles.
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Figure 4.2 : Evolution du POR au cours des essais d'ozonation a microbulles
4.1.2 Evolution de la spéciation de I’azote

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

2013).

L’effluent S2 a nécessité un temps de traitement légérement plus long, soit 2h15, pour diminuer la
teneur en N-NHs a 0,5 mg-N/L. Sa concentration initiale en N-NH3s était plus élevée (103,9 mg-
N/L) que celle de S1, tandis que celle en SCN™ était de 44,4 mg-N/L. Comme pour S1, I’oxydation
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compléte des SCN™ a eu lieu en 30 minutes, provoquant une augmentation temporaire du N-NHs
durant les 15 premiéres minutes. La concentration en N-NHs a ensuite diminué progressivement
pour atteindre 0,38 mg-N/L aprés 135 minutes, soit une efficacité de plus de 99 %. A titre de
comparaison, apres 90 minutes de traitement, 1’efficacité était de 76,3 % pour S2 contre 93,5 %
pour S1. Ces résultats confirment que la charge initiale en N-NHs influence directement le temps
nécessaire a son oxydation compléte. Plus la concentration est élevée, plus la cinétique de réaction

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

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

2017).

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

S3 respectivement. Cela, ajouté a I’absence de formation de (per)chlorate au cours de I’ozonation,
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tend a infirmer I’hypothése de la participation des Cl~ au processus d’oxydation de N-NHs.
L’effluent S5, similaire a S4, avec une concentration en CI” plus élevée (3,2 g/L), pour lequel un
temps de traitement semblable a été nécessaire, et pour lequel aucune formation de (per)chlorate
n’a été détectée, confirme cette observation. Bien que la formation de (per)chlorate au cours de
I’0zonation ait déja été documentée, celle-ci ne semble avoir lieu qu’apres I’oxydation de N-NH3

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

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

constatation a déja été effectuée lors des essais menés par Marcotte (2020). Cependant, bien que
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ce dernier émette 1I’hypothese que cela puisse étre li€ a la forte concentration en Cl de cet effluent,
I’absence de (per)chlorate au cours des essais menés dans le cadre de ce projet tend a invalider
cette présomption. Une étude plus approfondie des différents processus impliqués au cours de
I’0zonation des effluents miniers est alors nécessaire afin de déterminer les causes réelles des gains

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

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

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

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

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

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

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

différents essais et sont de I’ordre de 100 a 150 mg-N/L/h (Figure 4.7).
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Figure 4.7 : Evolution de la vitesse d’oxydation de SCN" et N-NH3 au cours de 1’0zonation &
microbulles

Les résultats obtenus corroborent ceux de Ryskie et al. (2020), en confirmant que 1’effluent E3,

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

(per)chlorate tend a invalider 1’effet catalytique suspecté de Cl” sur les performances de traitement.
4.1.4 Evaluation des consommations en réactifs

La concentration en O3 résiduelle dans 1’effluent traité n’a pas fait ’objet de suivi. L’hypothese
que celui-ci est intégralement consommé au sein du réacteur est donc émise afin de déterminer la

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

Outre une meilleure efficacité du traitement, de hautes concentrations en contaminants induisent
une consommation plus modérée en Os. Cela confirme les observations déja émises par différentes
¢tudes (Marcotte, 2020; Ryskie et al., 2020). Elle est ainsi comprise entre 6 et 15 g-O3/g-N-NH3 au
cours des 15 premieres minutes des différents essais (sauf R3) puis tend a augmenter au cours des
essais du fait de la limitation de la quantité d’azote oxydable. La consommation en ozone au début
des essais s’avere méme légerement inférieure a celles observées dans la derniere étude citée. Le
débit d’ozone produit, 60 g/h, au lieu des 22 g/h dans le cas des présents essais, en est trés

certainement la principale cause. Ces résultats sont du méme ordre de grandeur que ceux obtenus



68

dans des conditions similaires (ozonation a microbulles a pH = 9) par Ryskie et al. (2020) et bien
moins ¢élevée que lors de la diffusion plus grossiére (= 50 g-O3/g-Nox) testée lors de cette méme
¢tude. Cela confirme I’importance que revét la taille des bulles sur la performance d’une unité

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

La nitrification-dénitrification biologique est un procédé massivement utilisé pour le traitement des
eaux usées. Dans le cas des effluents miniers, les fortes salinités peuvent étre source d’inhibition.
L’utilisation de biomasse préacclimatée peut alors étre requise. A cette fin, le pilote est initialement
alimenté avec des boues venant des biodisques RBC du site minier LaRonde pour 1’oxydation des
SCN™ et la nitrification et issues du clarificateur subséquent pour la dénitrification. Le
développement biologique sous forme de biofilm, lors de I’emploi de RBC ou MBBR notamment,
permet un gain en résilience du systéme de traitement. Le but de cette partie du projet est alors
d'évaluer si un traitement par nitrification-dénitrification au sein d'une filiere MBBR peut
durablement permettre d’atteindre les objectifs de qualité des effluents pour un possible rejet en
milieu naturel. Cette étude doit, de plus, permettre de déterminer les performances du pilote et

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

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

présente généralement des concentrations plus élevées (Tableau 4.1).

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

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

biologique.
4.2.2 Suivi des conditions opératoires

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

Canada, 2025; Gouvernement du Québec, 2025).

L'oxygene dissous est un autre paramétre de fonctionnement important. Il doit étre suffisant dans
les réacteurs aérobies R1, R2 et R4 (objectif : OD >4 mg/L). En revanche, il doit étre modéré (OD
<1mg/L) dans le réacteur de dénitrification, sinon 'Oz jouera préférentiellement le role d'accepteur
d'¢lectrons. A l'exception de quelques €épisodes ponctuels, toutes les OD mesurées, 7,48, 7,17, 0,39
et 6,53 mg/L pour R1, R2, R3 et R4 respectivement, sont conformes a ces objectifs initialement
définis. Tout au long des 9 mois d'essai, des conditions oxydantes ont alors été observées pour R1,
R2 et R4, et des conditions réductrices pour R3. Dans le cas de R5, un développement de bactéries
sulfato-réductrices (BSR) est suspecté. Cela est cohérent avec les conditions particuliérement
réductrices observées et par I’odeur caractéristique du H2S en émanant. Ce dernier pouvant induire

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

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

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

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

Lors de la dégradation du SCN-, I'hydrolyse initiale en CNO" est généralement 1'étape limitante,
ces derniers étant a leur tour rapidement hydrolysés en N-NHs3. L'absence d'accumulation
significative de CNO~ est également confirmée par le bilan de masse du réacteur R1. Par
conséquent, les concentrations en CNO™ n'ont pas été mesurées, a l'exception des analyses
effectuées par le laboratoire externe sur l'alimentation et la sortie de l'installation pilote. La
dégradation des SCN™ dans R1 s'accompagne d'une augmentation de la concentration de N-NH3,
qui devient la forme d'azote prédominante dans ce réacteur (Figure 4.10). En effet, a 1'exception
des 70 premiers jours des essais durant lesquels le taux d'alimentation a été augmenté et pour
lesquels un début de nitrification est observable dans ce réacteur, N-NH3 représente la majeure

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

Le N-NH3 est ensuite oxydé dans R2 et devient alors généralement négligeable dans ce réacteur.
A l'exception de la période de 150 & 200 jours, le N-NH3 dans ces différents réacteurs reste
constamment inférieur & 10 mg/L. Cela a été corrigé par le simple ajout d’une nouvelle pompe a
air, équipée de pierre de diffusion. Cela démontre I’importance de I’influence potentielle d’une
mauvaise conception des systémes d’aération. Cela est cohérent avec les conclusions d’une autre
¢tude de la dénitrification biologique (@degaard, 2006). Au cours des 70 premiers jours, la
nitrification a partiellement lieu dans R1. Une accumulation de NO2 (Figure 4.11) et de NO3"
(Figure 4.12) est alors observable. I1 faut également noter que les valeurs élevées de NOs™ mesurées
autour de t = 40 j sont surévaluées. Ceci est dii a l'interférence générée par NO2™ sur la mesure de
NOs™ par colorimétrie. Une oxydation préalable aux mesures par une solution de KI a alors été mise
en ceuvre. Les parametres mesurés sont NO2™ et (NO2” + NOs’). La concentration en NOj3
correspond a la différence entre ces deux valeurs mesurées. La quantité d'azote nitrifi¢ dans R1
augmente au cours des 40 premiers jours et diminue ensuite en raison de l'augmentation du taux
d'alimentation jusqu'a devenir négligeable a partir de t = 70 j. La nitrification a alors lieu dans le
réacteur R2. Ainsi, a I'exception de la période de 150 a 200 jours ou elle est incompléte, conduisant

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

efficiente face aux accumulations de NO2™ dans ce réacteur.
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Figure 4.11 : Evolution des concentrations en NO2" dans les différents réacteurs MBBR

Le NOs" subit ensuite une réduction en N2 dans R3. Ce phénomeéne est modéré au début (t < 100
j), ce qui entraine des concentrations importantes de NOs". Ceci est di non seulement a
'augmentation des taux d'alimentation, mais aussi aux faibles taux de croissance des bactéries
hétérotrophes anaérobies telles que les dénitrifiantes (Zaitsev et al., 2008). Apres cette période, le
NOs™ devient faible a la sortie de R3 et reste ensuite constamment inférieur a 20 mg/L. L’effluent
initial contenant légérement plus de 100 mg/L de TN, cela représente une efficacité de
dénitrification minimale de I’ordre de 80 %. La dénitrification reste cependant incompléte, comme
le montre 'accumulation de NO2™ parfois jusqu'a plus de 30 mg/L, observée dans ce réacteur
(Figure 4.11). Le potentiel d'accumulation de NOz" lors de l'utilisation de saccharose a déja été
documenté (De Filippis et al., 2013; Phung et al., 2014). Bien que cela ne soit pas perceptible dans
les essais réalisés, elle est généralement temporaire. Les NO2™ subissent alors une réoxydation au
sein de R4. Celle-ci est cependant incompléte, l'exces de carbone organique issu de la
dénitrification étant préférentiellement oxydé (Schopf et al., 2018). La réduction de cette dernicre
charge devrait améliorer la situation mais pourrait également conduire a une dénitrification plus

partielle. Un exces de NO2™ peut étre problématique, une concentration supérieure a 1 mg/ L



73

pouvant é&tre source de toxicité, notamment pour la truite. L'optimisation de I'étape de
réoxygénation devrait alors permettre de corriger cette situation. Le changement de la source de
carbone peut étre une autre solution. Le glucose, par exemple, un monosaccharide, est moins

propice a l'accumulation de NO2™ (De Filippis et al., 2013).

250

A
200
A
= +
s 150 = ® o .
Z % AR
= ¢ o %o o
= o o 0 ® o <R2
5 100 od oo ° > o
= O O k]
o® e %p Dy @
> o °9 ¢ .;,.0 o R
O] 0y
0 a Q"-‘ RS
o
4,
+
EhF s Base ‘tt eyt
_p.i f-'l" "I,--w*m-. Al tlﬁ-.,_._.n.'a'ﬂl"._.*
100 200 250 300
tli]

Figure 4.12 : Evolution des concentrations en NOs™ dans les différents réacteurs MBBR

Une caractérisation chimique plus poussée est réalisé par un laboratoire externe pour I’effluent en
sortie du pilote d’étude (Tableau 4.2). Celle-ci, reposant majoritairement sur des analyses
chromatographiques, permet de valider les résultats obtenus par colorimétrie, méthode pour
laquelle de nombreuses interférents existent. Ainsi, elle confirme I’absence de SCN™ (< 5 mg/L) et
CNO" (< 1 mg/L), ou du moins leur maintien a des seuils bien inférieurs a une éventuelle toxicité
pour les daphnies et les truites, au sein de 1’effluent traité. Le N-NH3, en revanche, peut s’avérer
non-négligeable en sortie de pilote. Celui-ci monte ainsi jusqu’a 12 mg N/L pour le prélévement
P4. De plus, du fait du pH proche du pKa = 8,25 du couple acidobasique NH4"/NH3 pour ce
prélevement, le NH3 est non-négligeable et s’avere supérieur au critére de rejet admissible défini
par la REMMD (0,5 mg N/L en moyenne; Gouvernement du Canada, 2025). Un autre dépassement
de ce critere est aussi constaté, dans une moindre mesure, pour P3. A la vue de la DL50 de N-NHj3

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

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

Tableau 4.2 : Spéciation de I’azote des effluents en sortie de traitement au sein de la filicre

MBBR
Paramétre P1 P2 P3 P4 P5

pH - 8,10 7,79 7,64 7,67 7,71 7,19 7,97 7,56

SCN- mg N.L'! 0,14 <0,04 <0,04 <0,04 <0,04 <0,04 <0,04 0,00
CNO mg N.L! 0,90 <0,02 <0,02 <0,02 <0,02 <0,02 <0,02 <0,02

N-NH; | mgN.L'! 0,75 1,20 2,40 0,50 7,30 <0,02 12,0 2,20

NOy mg N.L'! 0,04 0,21 <0,20 <0,20 091 <0,20 <0,20 0,22
NOs mg N.L'! <0,02 29,0 0,02 0,09 <0,02 <0,20 <0,20 <0,20

Diverses solutions existent afin de limiter ces accumulations de N-NH3 et NO2". Tout d’abord,
I’utilisation du saccharose comme source de carbone organique au cours de la dénitrification ne
semble pas optimale compte tenu de sa propension a favoriser de telles accumulations,
comparativement a des sources plus simples telles que le méthanol par exemple (Phung et al, 2014).
Ce dernier peut, en revanche, présenter certains risques lors de son transport ou sa manipulation.
Le glucose, monomeére du saccharose, peut alors s’avérer étre une alternative de choix. Une
diminution du ratio C/N utilisé au cours de la dénitrification peut aussi permettre de remédier a ces
problémes d’accumulation de N-NH3 et de NOz". En effet, le carbone en exces est prioritairement
oxydé dans R4 et est donc source d’inhibition de I’oxydation des contaminants azotés (Schopf et
al., 2018). La diminution du rapport C/N pourrait, en revanche, étre responsable d’une

dénitrification incompléte induisant une légere accumulation de NO3".
4.2.4 Toxicité des effluents produits

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

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

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

En fait, deux prélévements seulement se sont montrés toxiques, 1’'un pour les daphnies,
certainement du fait d’une forte DCO ainsi que par une concentration en N-NH3 supérieure a la
DLso, de I’ordre de 2mg//L (USEPA, 2013). L’autre épisode de toxicité concerne les truites. Ce
dernier est concomitant a une accumulation de NO2™ (cf. Tableaux 4.2 et 4.3) qui en est alors trés

certainement la cause.
4.2.5 Efficacité du pilote d’étude

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

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

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

accumulation notable de SCN™ n’est cependant constatée lors de cet épisode. Cela implique que
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I’oxydation des SCN™ en N-NH3s reste compléete dans R1. Les capacités maximales de ce réacteur

n’ont, par conséquent, peut-étre pas totalement été atteintes.

Du fait de son volume plus ¢€levé (40 L), le TRH appliqué au sein du réacteur R2 est bien supérieur
a celui au sein de R1. Initialement de 400 h, celui-ci est progressivement diminu€, au cours des 70

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

La transformation de I’azote y est plus modérée que dans R1. Ainsi, la nitrification dans ce réacteur
atteint 0,59 g-N/m?/j. Celle-ci a été atteinte sans accumulation de N-NH3 ou de NOz’, ce qui suggére
que la limite maximale n’avait pas encore été totalement atteinte. Cela reste néanmoins bien en
deca des valeurs communément admises, de I’ordre de 2 g-N/m?/j (@degaard, 2006), pour la
nitrification des eaux usées domestiques. Cela met notamment en avant 1’influence importante de

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

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

I’ordre de 150 h (Figure 4.15). Aprés une période d’acclimatation de la biomasse, ce dernier est



77

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

atteinte.
4.2.6 Evaluation des consommations en réactifs

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

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

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

Réactif | Réacteur P1 P2 P3 P4 P5
NH4H,PO, cgri:l(;;[lee:t 0,09 0,16 0,13 0,15 0,14 0,15 0,12 0,12
R1 1,7 2,9 10,6 9,7 - 0 4,2 0
NaxCOs R2 3,5 0,6 2,4 1,4 4,6 3,6 2,8 3,9
R1 +R2 2,2 1,4 3,5 2,3 4,6 34 2,9 3,7
CiH»O00, R3 =10

L’alcalinité initiale de I’effluent testé ne suffit pas a endiguer I’acidification liée a la nitrification
au sein des réacteurs. Cela est généralement le cas pour les eaux minieres (Jermakka et al., 2015).
Compte tenu des concentrations en SCN™ et N-NH3 (les CNO™ et NO2™ sont considérés comme
négligeables) de I’ordre de 50 mg/L et de I’alcalinité de I’effluent Iégérement supérieure a 100 mg-
CaCOs/L, environ 1 g-CaCOs/g-N nitrifiable est initialement disponible. Cela est inférieur au 7,1
g-CaCOs/g-N nécessaire (Hoang et al., 2014). L’ajout d’une solution de NaxCOs3 est donc
nécessaire. Sa consommation montre des fluctuations plus marquées que pour le PO4> et s’éléve
en moyenne a 2,9 g-Na2CO3/g-N, équivalent a 2,7 g-CaCOs/g-N. Cela est plus faible que ce qui
¢tait attendu. Cela peut notamment s’expliquer par 1’¢lévation de ’alcalinité lors de 1’étape de
précipitation des métaux préalables aux essais de nitrification-dénitrification n'a pas été pris en
compte dans ce bilan. Oscillant entre 1,4 et 4,6 g-Na2COs/g-N nitrifié sur I’ensemble du pilote, les
consommations au sein mémes des réacteurs connaissent des variations encore plus importantes,

allant jusqu’a 10,6 g-Na2CO3/g-N au sein du réacteur R1. Ces périodes de consommations plus
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¢levées en alcalinité correspondent a une diminution de I’activité nitrifiante au sein de ce réacteur.
Elles sont alors suivies d’une nette diminution, la consommation étant alors proche de 0 lorsque ce

réacteur ne permet plus que la dégradation des SCN™ en N-NH3.

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

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

4.2.7 ldentificiation des processus biochimiques impliqués au cours du
traitement MBBR

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

que dans I’effluent traité (15,9 et 17,3 %o respectivement).
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Figure 4.16 : Evolution de 8"*°N-NH3 et de 8'*°N-MOP au cours des essais de traitement MBBR

La composition isotopique de la biomasse (8'°N-MOP) connait une évolution semblable a celle de
8'SN-NH3. Initialement trés proche de 0 %o dans 1’effluent alimentant le pilote, §'>N-POM descend
jusqu’a — 10,3 %o dans R1 et connait une remontée, comme dans le cas de §'>N-NH3, jusqu’a
atteindre 19,5 %o en sortie de R2. Une nouvelle diminution de §8'’N-POM, aux alentours de 11 %o,
est observé au sein du réacteur R3. Une raison possible est la formation de N-NH3 par DNRA.
Cette hypothese prend une considération particuliere compte-tenu de I’exces de carbone organique
appliqué au sein de ce réacteur favorable au DNRA. L’augmentation de 6'°’N-NH3 concomitante a
la diminution de §'’N-POM pourrait aussi indiquer une dégradation de biomasse accumulée dans
le réacteur R3. §'°N-POM reste, par la suite, relativement stable au sein du réacteur R4 et dans

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

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

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

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

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

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

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

. 3
Contaminant Ajout de POy Initiale Finale Balance (%)
(mg/L)
0 <1 - 100
1 <1 - 100
SCN- 3.4
3 <1 - 100
5 <1 - 100
0 <1 - 100
1 <1 - 100
CNO- 0,2
3 <1 - 100
5 <1 - 100
0 13,9 -23
1 1,7 -91
N-NH;3 18
3 0,8 -96
5 1,3 -93
0 0,1 +16
1 0,1 +6
NOy 0,1
3 0,1 +9
5 0,1 +13
0 0,1 + 8
1 0,1 +2
NO5 0,1
3 0,1 +4
5 0,1 -2

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

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

pourrait étre améliorée par 1'ajout d'une source de PO4*".
4.3.2 Suivi des conditions opératoires des essais in-situ

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

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

21 Juillet 2023 06 Aodt 2023

11 Juillet 2023

08 Aot 2023

E5 - 5 mg/L POs*

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

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

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

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

11 Juillet 2023 21 Juillet 2023 06 Aodt 2023 08 Aolit 2023

E4 - 1 mg/L POS*

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

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

n’a été observée pour E1.
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L’alcalinité¢ a évolué¢ différemment selon les effluents. Elle a diminué lors de la croissance des
algues pour ES5 et E4, conséquence de I’assimilation des carbonates par les algues autotrophes, mais
a augmenté¢ dans d’autres cas, notamment par dégradation des SCN". Ces hausses de pH,
concomitantes a des baisses d'alcalinité, observées pour ES et au cours des derniers jours d'essai
pour E4, sont cohérentes avec les observations faites dans d'autres études (Chapman et al., 2007,
Marcotte et al., 2023), car ces changements sont des conséquences directes de la prolifération des
algues. L'alcalinité inférieure a 50-100 mg-CaCOs/L peut limiter la croissance des algues (Marcotte
et al.,, 2023) et expliquer ’absence de croissance algale au début des essais sur E5 et leur

développement plus tardif comparé a E4.

Le POR n’a été mesuré que les premiéres et derniéres semaines en raison d’un dysfonctionnement
de la sonde. Il est resté stable pour E1 mais a diminué pour E4 et ES5, cette baisse coincidant avec
la phase de croissance des algues pour E5. L’oxygéne dissous (OD) a montré des tendances
distinctes selon les effluents. Il est resté stable pour El, tandis qu’une forte augmentation a été
observée pour ES pendant la croissance algale, atteignant la limite de mesure de la sonde (15 mg
O2/L). La baisse en fin d’essais résulte du déclin de la biomasse et de la consommation d’OD par
sa dégradation. Pour E4, ’OD a chuté jusqu’a des conditions quasi-anaérobies (<2 mg/L) pour les
faibles dosages en PO4>, avant d’augmenter légérement avec le développement des algues. Ces
fluctuations sont également influencées par 1’alternance jour-nuit, la photosynthése augmentant

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

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

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

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

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

Effluent R4 R: Rs
Dosage en PO4*

(og/L) 1 3 5 1 3 5 1 3 5

Essais Al A2 A3 A4 AS A6 A7 A8 A9

Initial (g) | 228 | 21,7 | 225 | 784 | 756 | 77.6 33 33 3,5

Final (g) 2,5 19 | <01 | 718 | 721 | 76,0 3,0 33 3.4

N-SCN" | Balance (g) | 20,3 198 | >224 | 66 3,6 1,6 0,3 0.0 0.1
Enle(z/i‘)“e“t 892 | 912 | >998 | 84 4,7 2.1 8,6 0,4 1,7

Initial (g) | 6.2 5.9 6,1 533 | 515 | 528 02 02 0,2

Final (g) | <0, | <02 | <02 | 09 17 | <03 | 01 | <01 | 0,1

N-CNO" | Balance () | >6,1 | >57 | >59 | 524 | 498 | >525 | 0,1 >0,1 0,1
Enl‘?ﬁf;nent >98,7 | >97,7 | >97,6 | 983 | 968 | >99,5 | 52,7 | >66,5 | 43,6

()

Initial (g) | 299 | 284 | 296 | 640 | 61,8 | 633 | 180 | 180 | 189

Final (g) | 36,1 | 344 | 353 | 57,1 | 582 | 59,0 0.6 0.7 0,9
N-NHs | Balance (g) | -6,3 -6,0 -5.7 6,9 3,5 43 17,4 173 | 181
Enl"“(zznent 209 | 21,0 | -192 | 108 5,7 6,8 96,5 | 964 | 955

Initial (g) | <02 | <02 | <02 | 03 0,3 03 0.4 0.4 04

Final (g) | <02 | <02 | <02 | 0.1 0,2 0,2 0,0 0,1 0.2

N-NO2" | Balance (g) - - - 0,1 0,1 0,1 03 0,2 0,2
Enlévement | - ) 502 | 3801 | 323 | 888 | 60,1 | 567

(%)

Initial (g) | 4.1 3,9 4.1 21,0 | 202 | 208 0.2 0.2 0.2

Final(g) | <0, | <01 | <01 | 191 | 176 | 177 03 03 03
N-NOs™ | Balance (g) | >4,0 | >38 | >40 1.9 2,6 3,1 -0,1 -0,0 -0,0
Enle(z/‘(’);nent >97,9 | >98,0 | >97,9 | 92 130 | 148 | -287 | -141 | 9.1
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L'évolution de la masse de N-NH3 contenue dans les différents bacs lors des essais in situ dépend
de I'effluent étudié. Par exemple, alors que la masse de N-NH3 contenue dans E4 tend a augmenter,
en raison de l'oxydation des SCN™ et CNO", elle diminue pour E5 durant les 20 premiers jours.
Cette période correspond a une phase de croissance algale intense. Dans le cas des essais menés
sur I’effluent E1, une l1égére diminution de N-NH3 est constatée (= 5 a 10 %). Du fait de I’absence
de signe d’activité biologique significative (turbidité constante, pas de formation de NOs3,
conditions peu favorables a la dénitrification), ce dernier résultat reste inexpliqué. Le NO2™ a aussi
fait I’objet d’un suivi régulier et n'a pas montré de variations significatives. Il est ainsi resté

globalement négligeable dans le bilan global de I'azote.

Le NOs™ est relativement constant au cours des tests effectués sur Rs. Ceci, ajouté a la diminution
de N-NH3, tend a confirmer I'hypothese selon laquelle les algues assimilent préférentiellement N-
NH3 au lieu de NOs™. Cela indique également que l'assimilation par les algues est le principal
processus et que la nitrification peut étre considérée comme négligeable. Les résultats des NO3”
pour Ri et R4 sont un peu plus difficiles a interpréter. Les mesures montrent alors des variations
imprévisibles. Celles-ci pourraient étre partiellement attribuées a la dilution nécessaire des
¢chantillons pour effectuer 1'analyse. C'est particulierement le cas pour Ri qui a nécessité la plus

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

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

diminution de N-NHs. Ceci est cohérent avec les données mesurées sur site par colorimétrie qui



86

ont montré une diminution significative de ce parametre pendant les deux premieres semaines de

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

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

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

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

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

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

NH3/m?/j (pour les ajouts de 1 et 5 mg-PO4>" respectivement).
4.3.6 Evaluation des consommations en réactifs

Le comportement du PO+*" a varié en fonction des tests réalisés. Par exemple, pour le traitement
Rs, la concentration en PO4+*~ a diminu¢ rapidement pour atteindre la concentration initiale apres
seulement une semaine, méme pour les doses plus élevées. Ce phénomene est en adéquation avec
la prolifération des algues observée durant cette période, ainsi qu'avec l'augmentation du pH,
favorable a la précipitation du PO+*". Bien qu'une croissance significative des algues ait été notée
a la fin des essais avec R, la concentration en PO4+*" est restée globalement stable tout au long de
la période d'expérimentation. Cette stabilit¢ a également été constatée pour Ri, ou aucune

croissance notable de la biomasse n’a été observée.

4.3.7 ldentification des processus biochimique impliqué au cours du traitement

semi-passif

L’utilisation des données isotopiques, des 8'°N et §'*0 notamment, s’avére un outil pertinent pour
I’identification de processus impliqués au cours du cycle géochimique de 1’azote (Hendry et al.,
2023; Marcotte et al., 2023). L’assimilation par les algues, la nitrification ou la dénitrification, par

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

Une augmentation significative de 8'°N-NH3 est constatée lors des premiers jours des essais menés
sur E5 (essais A7, A8 et A9), passant d’environ 5 %o a environ 16-18 %o, dépendamment des essais,

au bout de 10 jours (Figure 4.19). Un facteur de fractionnement ay?,;. = 0,992, appliqué dans un

modeéle de Rayleigh, modélise assez fidélement 1’évolution de §'°N-NH3 au cours de cette premiére
partie des essais. Aux vues des données existantes dans la littérature, la valeur obtenue pour ak2M Hy

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

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

biochimiques impliqués ou de leurs contributions respectives.

. 300
25,0
§° 200
00 PO =
e X : 150 £
i : g i - QNH3-A7
H H g
H NH3 - A8
_______ o X} 00 g ¢
S T VTR T R S . A S ANH3-A9
;s ".‘ FRRTCTITi Lt a=0,992 ey B =
_'ﬂ': ..... t=12] io 50 © oMOP - A7
P O oMoP-A8
HEE N t=32]
i gt 0j 100 AMOP - A
H 5,0
10,0
1,0 0,9 08 0.7 06 05 04 03 0.2 01 0,0

fN—NH3

Figure 4.19 : Evolution de 8'°N-NH3 et 5'"N-MOP au cours des essais A7 a2 A9 de promotion de
I’atténuation naturelle

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

’ . Cex
Equation 4.1 : feorr = e _ Ll

m; - Ci*xV;
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Dans le cas des présents essais, cette correction apporte peu de changements, 1I’ensemble des
données restant modélisables, au sein d’un systéme de Rayleigh, par un processus dont le facteur

de fractionnement O(EQII‘(’,H3 =0,991.

Au cours de la deuxiéme partie des essais (t > 12 j), bien que §'°N-MOP continue de suivre une
évolution vraisemblablement imputable au développement biologique, I’assimilation ne permet
plus de décrire ’évolution de 8'°N-NHs. Cela renforce I’hypothése voulant qu’un nouveau
processus soit impliqué dans 1’évolution des concentrations et de la composition isotopique de N-
NH3s. Aucune accumulation notable de NO2™ ou de NO3™ n’étant constatée, la piste de la nitrification
est peu probable, d’autant plus avec le pH atteint (= 10) au cours de cette période. L’¢lévation de
ce dernier a en revanche fait évoluer la spéciation de N-NHs, NH4" étant majoritaire au début des
essais (pHi = 8 < pKa(NH4'/NH3)) et NH3 au bout de quelques jours. La piste de la volatilisation
serait donc plus réaliste. Outre les conditions de pH, I’exposition des bacs au soleil et au vent, ainsi
que 1’échange permanent d’O2 des eaux sursaturées vers I’atmosphére peuvent, eux aussi, avoir
promu la volatilisation. Ce processus implique cependant préférenticllement le '“N. Une
augmentation de §'°N-NH3 est donc attendue dans le pool résiduel de N-NHs. La sorption pourrait
pour sa part expliquer une diminution de §'°N-NH3. Bien que le pH a la fin des essais et donc de
la spéciation de N-NH3, NH4" étant fortement minoritaire, n’y soient pas favorables, la sorption de
N-NH3 sur la biomasse pourrait étre un processus prépondérant. Comme le mentionne Marcotte et
al. (2022), une diminution de 8'°N-NH3 peut aussi parfois étre imputable a la dégradation de SCN
et de CNO'.

Les données isotopiques 8'°N et §!%0 des NO3™ sont aussi sources d’intérét (Figure 4.20). Ceux-ci
connaissent une légére augmentation de §'°N, associée a une diminution de §'*0 au cours des
premiers jours d’essais. Cela invalide I’hypothese de 1’existence d’assimilation de NOs™ au cours
de cette phase. Les augmentations concomitantes de §'°N-NOs et de §'30-NOs" dans un deuxiéme
temps pourraient, en revanche, laisser penser que 1’assimilation de NO3™ a lieu. Les pentes obtenues
a I’aide de la représentation de 1’évolution de §'°N-NO3" en fonction de celle de §'*0-NO3 sont de
0,44, 0,14 et 0,21 pour A7, A8 et A9 respectivement. Cela est faible aux vues des données
existantes dans la littérature, celles-ci étant plutét de 1’ordre de 0,5 a 0,6 pour ’assimilation des
NOs" dans des eaux salines et de 1’ordre de 1 pour les eaux douces (Granger et al., 2004). Plus
encore que pour les données relatives a N-NH3, les suivis par colorimétrie des NOs™ sont entachés

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

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

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

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

Equation 4.2 : f _ S(SCN~+CNO~+N-NH3);
COTT =3 SCN—+CNO—+N—-NH3)o
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Figure 4.21 : Evolution de 6'°N de N-NH3 et de la biomasse lors des essais Al a A3 de
promotion de I’atténuation naturelle

Ayant initialement un §'°N de 1’ordre de 5%o, N-NH3 connait un enrichissement en >N au cours
des essais Al a A3. 5'°N-NH3 s’établit alors a environ 22 %o a la fin des essais. L’augmentation de
5'SN-NH3 constatée est cohérente avec un processus d’assimilation de N-NH3 par les algues. Cela
correspondrait toutefois a un processus dont le facteur de fractionnement aZO_A,(’,H3 serait de 0,94,
soit un enrichissement sﬁ‘l%HS de 60 %o. Cela est significativement plus élevé que les valeurs
rapportées dans la littérature. Comme le mentionne Marcotte et al. (2022), cette surestimation est
principalement due a la présence initiale de SCN™ et de CNO". Les souches d’algues ainsi que leurs
dénombrements finaux étant assez similaires pour les essais A1 a A3 a ceux obtenus pour A7 a A9,

une valeur de aﬁ‘l%,h de D'ordre de 0,991 devrait étre plus fideéle pour la modélisation de

[’assimilation au cours des essais A1 a A3.
4.3.8 Essais de dégradation des algues

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

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

entre 4 et 5°C.

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

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

Bien que le POR et I'OD aient été contr6lés régulierement, les données collectées sont difficiles a
interpréter en raison de problémes techniques liés a la sonde utilisée, rendant les mesures instables
et difficiles a reproduire. Néanmoins, une tendance générale semble se dessiner. Tous les tests ont
montré un POR relativement constant. Les mesures d'OD, bien qu'affectées par des erreurs,
indiquent également des tendances générales. Par exemple, pour E1, ou aucune dégradation de la
biomasse n’était attendue, les valeurs constantes du POR et de 1'OD sont cohérentes avec 1’absence
de dégradation. Pour les tests E4 et ES, bien que des proliférations algales aient eu lieu, aucune
baisse substantielle de 1'0OD n'a été observée, contrairement a ce qui était attendu lors de la
dégradation des matieres organiques. Toutefois, une augmentation des concentrations de N-NH3 a
été observée. Dans le cas de I'effluent ES, la concentration initiale en N-NH3 était de 18 mg/L avant
les essais de promotion de l'atténuation naturelle et celle-ci a chuté a 1 mg/L a la fin des essais,

avec une remobilisation d'environ 30 % de la contamination assimilée durant les 5 mois d'essais de
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dégradation. L'augmentation de N-NH3s de 5 mg/L observée est similaire a celle notée pour les

essais réalisés sur 1’effluent E4.
4.3.9 Essais de récupération des algues par coagulation-floculation

La récupération des matieres en suspension (MES) a été réalisée a l'aide de divers coagulants
(polychlorure d'aluminium, PAC, et sulfate ferrique, Fe2(SOa4)s) ainsi que de floculants (polymeres
anioniques et cationiques) a différents dosages. Un coagulant-floculant moins conventionnel, le
chitosane, a ¢galement été testé. Le pH de I’effluent a été ajusté, si nécessaire, par 1'ajout de NaOH.
Les essais ont été effectués en ajoutant des dosages variés de coagulants (PAC et Fe2(SO4)s3)
accompagnés de 0,5 mL de solution de polymére (anionique ou cationique) a 10 g/L par litre
d’effluent. Dans les expériences utilisant du Fe2(SOa4)s: a 100 g/L, des ajouts de 0,5 mL ont conduit
a une réduction significative de la turbidité, particulierement a un pH légerement alcalin, lorsque
combiné avec un polymere cationique. Ce dosage correspond a une concentration de 100 mg/L de
Fe2(S0a4)s. Cependant, pour la récupération efficace de la biomasse, des pH plus fortement alcalins
sont requis lorsqu’un polymeére anionique est utilis¢, rendant ce dosage inadapté a la récupération
des MES dans des conditions neutres ou légérement alcalines. A I’inverse, un ajout de 1 mL de

Fe2(S04)s a permis de réduire significativement la turbidité pour un pH légerement alcalin (= 8,5).

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

de PAC est donc recommandée.
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En comparaison avec des données de la littérature (Matter et al., 2019), les dosages nécessaires
(Tableau 4.7) pour une récupération optimale des MES semblent 1égérement plus ¢€levés. Cette
différence pourrait étre attribuée a la présence dEDTA dans 1'engrais utilisé pour l'ajout de PO+,
ainsi qu’a la présence d'autres agents chélatants, comme NHa4", dans les échantillons traités dans le

cadre de cette étude.

Tableau 4.7 : résultats des essais de récupération de la biomasse

Effluent Coagulant NaOH Polymére (mL) Sable oH Turbidité MES

(mL) (dosage) (mL) (9) (FTU) (mg/L)
500 Eau brute 5,98 11,6 37
500 Fex(S0O4);3 (0,5 mL) 1 Cationique (0,5 mL) 5 7,06 53 -
500 Fex(S04)3 (0,5 mL) 1,5 Cationique (0,5 mL) 5 8,63 2,7 8,2
500 Eau brute 6,74 11,8 42
500 Fex(S04); (0,5 mL) 0,5 Anionique (0,5 mL) 5 7,35 26,8 -
500 Fe (S04);3 (1 mL) 1 Anionique (0,5 mL) 5 8,54 2,29 8.4
500 Fex(SO4)s (1 mL) 1 Anionique (0,5 mL) 5 8,41 2,02 7,8
500 Eau brute 5,98 11,6 37
500 PAC (0,1 mL) 0,5 Cationique (0,5 mL) 5 6,73 0,38 1,0
500 PAC (0,1 mL) 1 Cationique (0,5 mL) 5 8,24 0,50 1,8
500 Eau brute 7,07 13,43 42
500 PAC (0,1 mL) 0,5 Anionique (0,5 mL) 5 6,01 0,57 1,2
500 PAC (0,1 mL) 1 Anionique (0,5 mL) 5 8,91 1,94 6,6
500 Eau brute - 10,2 37
500 Chito;ail)e 05 5 : 9,16 | - 5 :
500 Chitosane (1 mL) 5 - 7,95 - 5 -
500 Chitosane (2 mL) 5 - 6,38 - 5 -
500 Chitosane (3 mL) 5 - 5,35 - 5 -
500 Chitosane (4 mL) 5 - 4,12 - 5 -
500 Chitosane (6 mL) 5 - 1,96 7,8 5 -
500 Chitosane (8 mL) 5 - 1,09 4,3 5 -
500 Chitosane (10 mL) 5 - 0,49 2,4 5 -
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CHAPITRES5 SYNTHESE

Lors du choix d’une méthode de traitement des contaminants azotés dans les eaux miniéres,
plusieurs parametres fondamentaux doivent étre pris en compte afin d’assurer une efficacité
optimale et une intégration adéquate au contexte environnemental et opérationnel. L’analyse des
essais réalisés (Tableau 5.1) met en évidence plusieurs critéres déterminants. Le premier facteur
concerne la nature du traitement requis. L’ozonation a microbulles et la nitrification (précédée, si
nécessaire, d’une oxydation de SCN™ et de CNO") assurent uniquement 1’oxydation du N-NHs en
NOs~, ce qui ne constitue pas un enlévement complet du contaminant mais seulement un
changement de sa spéciation. L’accumulation de nitrates peut engendrer des impacts
environnementaux indésirables, tels que I’eutrophisation des milieux aquatiques et Ia
contamination des eaux souterraines (Bailey et al., 2013). La promotion de 1’atténuation naturelle,
quant a elle, favorise principalement 1’assimilation de 1’azote sous forme de biomasse algale ou
microbienne (Vymazal, 2007). Cela est confirmé par les résultats des dénombrements biologiques
et I’analyse des données isotopiques (8'°N-NHs, §'°N-NOs™ et §'°N-POM) issues des essais menés
au cours de ce projet. Cette immobilisation temporaire n’élimine toutefois pas complétement
I’azote du systéme, car la décomposition de la biomasse peut entrainer une remobilisation partielle
des nutriments, notamment lors des phases de mortalité cellulaire et de dégradation de la maticre
organique (Chapman et al., 2007; Marcotte et al., 2023). Des essais menés lors de ce projet de
maitrise indiquent que la biomasse peut étre facilement récupérée par coagulation-floculation a
I’aide de divers coagulants et floculants usuels (Fe2SOs, PAC et polymére anionique ou

cationique).

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

de saccharose, TRH, température) lors des essais MBBR. Cela est notamment mis en avant par les
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accumulations de NO2™ et de NOs’, signes d’une dénitrification incomplete, constatées lors de
I’application d’un tel dosage (a t compris entre 68 et 90 jours). Un exces de carbone, notamment
lorsque le saccharose est utilisé, peut favoriser ces accumulations indésirables (De Filippis et al.,
2013). Cette derniere étude suggere aussi que des substrats tels que le méthanol ou I’acide acétique
pourraient non seulement limiter ces phénomeénes, mais aussi réduire le temps de rétention
hydraulique nécessaire a la conversion des nitrates. Selon Lorrain et al. (2004), le saccharose reste
utilisable pour la dénitrification, mais son efficacité est nettement inférieure a celle de I’acétate ou
de I’éthanol, avec des taux de dénitrification jusqu’a 2,5 fois plus faibles. Cette performance réduite
s’explique par sa structure chimique complexe. En tant que disaccharide, le saccharose doit étre
hydrolysé en glucose et en fructose avant d’étre assimilé par les bactéries dénitrifiantes, ce qui
freine sa biodisponibilité. L’étude rapporte d’ailleurs une accumulation de ces monosaccharides,
signe de cette assimilation différée. L’ utilisation directe de glucose ou de fructose, plus simples et
directement assimilables, constituerait alors une alternative plus efficace. Bien qu’ils n’aient pas
été testés individuellement dans cette ¢tude, les résultats exposés soulignent la supériorité des
substrats facilement biodisponibles, justifiant leur préférence face au saccharose dans un contexte
de dénitrification optimisée. Par ailleurs, des études ont montré que les conditions de forte
disponibilité en carbone ou de faible concentration en nitrate peuvent favoriser la réduction
dissimilatoire des nitrates en ammonium (DNRA), menant a une accumulation de N-NH3 (van den
Berg et al., 2015 ; Kraft et al., 2014), au détriment de la dénitrification. Cette compétition entre
DNRA et dénitrification dépend également des concentrations relatives en nitrite et en nitrate,
influengant le métabolisme bactérien selon les conditions du milieu (van den Berg et al., 2017).
Ainsi, un apport excessif de carbone peut non seulement ralentir la dénitrification mais également
orienter le métabolisme microbien vers la voie DNRA, réduisant I’efficacité globale du procédé en
termes d’¢élimination nette de 1’azote. Une diminution de 1’apport en carbone organique pourrait
alors permettre de limiter ces accumulations de N-NHs observées lors des essais menés de
nitrification-dénitrification MBBR et ainsi limiter les risques associés de toxicité. Cela devrait aussi
favoriser la nitrification au sein du réacteur R4, dédié a la réaération de I’effluent. Une diminution
de I’inhibition, particuliérement marquée pour les bactéries de type NOB (conduisant donc a de
possibles accumulations de NO2), liée a la présence de NH3z non ionisé pourrait en partie
I’expliquer (Anthonisen et al., 1976; Villemur et al., 2015). Le maintien du pH, lors de cette étape

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

notamment (Schopf et al., 2018).

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

de I"importance cruciale de la température sur I’efficacité des procédés biologiques. Les essais de



98

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

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

La présence d’inhibiteurs biologiques, notamment certains métaux comme le cuivre, peut
¢galement impacter la sélection du procédé. Le cuivre est un inhibiteur majeur des processus
biologiques des des concentrations aussi faibles que 0,1 mg/L, entrainant une inhibition de la
croissance et de I’activité enzymatique (Skinner et Walker, 1961). Lors des essais réalisés sur
I’effluent E5 (Cu = 1 mg/L), un développement des populations algales a tout de méme été
observée. La promotion de I’atténuation naturelle semble ainsi faire preuve d’une plus grande
résilience a la toxicit¢é du cuivre que les traitements biologiques classiques. L’ozonation a
microbulles, moins sensible aux métaux et métalloides (Ryskie, 2017), demeure une autre
alternative viable, bien que certains métaux puissent réagir avec les radicaux libres générés,

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

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

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

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

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

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

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

Les trois méthodes testées pour le traitement du N-NHs présents dans les eaux mini€res présentent
des profils de cotits contrastés en matiere de consommation €nergétique, d’utilisation de réactifs et
d’investissements en infrastructures. L’ozonation a microbulles se distingue par une efficacité de
traitement tres élevée, mais elle est aussi la plus consommatrice en énergie, principalement en vue
de la génération d’ozone sous forme de microbulles (Takahaski et al., 2012). Elle nécessite des
unités spécialisées et compactes, impliquant des cotts d’infrastructure élevés, bien que compensés
partiellement par un encombrement réduit et une cinétique rapide de traitement, avantageuse pour
les sites a forte charge ou contraints en espace (Jermakka et al., 2015). Le procédé MBBR (Moving
Bed Biofilm Reactor) repose sur une nitrification-dénitrification biologique, avec des
consommations modérées en €nergie, principalement liées a 1’aération (Wang et al., 2019). Il
requiert toutefois des apports réguliers en PO4>, en alcalinité et en carbone organique, ce qui
représente des colts récurrents en réactifs non-négligeables. Les infrastructures nécessaires, bien
que plus complexes que pour I’atténuation naturelle, sont moins cotiteuses que pour 1’ozonation,
avec une empreinte spatiale raisonnable et une automatisation accessible (Jermakka et al., 2015).
Enfin, la promotion de I’atténuation naturelle est la méthode la moins coliteuse en €nergie et en
réactifs (Chapman et al., 2007 ; Ali et al., 2022), puisqu’elle s’appuie sur des processus biologiques
spontanés. Elle peut souvent étre mise en ceuvre dans des bassins de rétention d’eaux déja existants
(Chapman et al., 2007), ce qui en fait une solution peu coliteuse en infrastructures. Cependant, elle
requiert des surfaces importantes et des temps de traitement prolongés, ce qui peut limiter son
efficacité ou son applicabilité sur les sites a forte charge ou soumis a des contraintes de temps ou

d’espace (Chapman et al., 2007).

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

de traitement testées. Celles-ci sont ainsi évaluées sur différents critéres (les notes fournies varient
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de 0 corespondant a un état nul, a 3 dénotant d’un niveau ¢élévé. L’ozonation a microbulles tire
ainsi I’une de ses principales forces de sa cinétique ¢élevée. Cela permet des installations dédiées
au traitement plus compactes. Elle est aussi plus résiliente face a la présence d’inhibiteurs
biologiques. Les métaux et métalloides en font partie. Aussi, bien que ces derniers impactent peu
I’efficacité du traitement par ozonation a microbulles, ils peuvent mener a la formation de colloides
toxiques. A 1’image du procédé biologique MBBR, un traitement préalable par coagulation-
floculation est alors conseillé (Marcotte et al., 2023). L’ozonation a microbulles est, de plus,
entachée par des colits importants du traitement (Marcotte, 2020), que ce soit en infrastructures, en

réactifs et en énergie.
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Figure 5.2 : Principaux avantages et inconvénients des méthodes testées pour le traitement des
contaminants azotés

Le procédé biologique MBBR démontre, quant a lui, une cinétique de traitement plus modérée. 11
nécessite, de plus, 1’ajout de nombreux réactifs. Le PO4> étant généralement limitant dans les eaux
minicres pour la croissance biologique, une source doit étre ajoutée. Le pH doit, de plus, étre
maintenu aux alentours de 7,5 lors de la nitrification (Alleman et al., 1984) par ajout d’un produit

alcalin. Une source de carbone organique est aussi nécessaire lors de la dénitrification. Ces
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différents points justifie en partie les forts cofits de cette méthode de traitement. A ceux-ci
s’ajoutent une consommation énergétique €levée, principalement pour 1’aération des réacteurs,
pouvant représenter jusqu’a 70 % du cott global de traitement (Wang et al, 2019), et un besoin
important en infrastructures et matériels. Cela inclue généralement une étape de post-traitement
pour la clarification des boues générées. Bien que le 5éme réacteur de la filiecre MBBR des présents
essais ait été prévue a cette fin, I’anoxie au sein de ce réacteur, liée a ’accumulation de boues qui
y a lieu, a conduit a des épisodes d’émissions de H2S et donc a son démantélement. La nitrification-
dénitrification biologique reste cependant généralement considérée comme la plus
économiquement viable afin de traiter efficacement les contaminants azotés dans les eaux miniéres

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

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

primordiale.
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CHAPITRE6 CONCLUSION ET RECOMMANDATIONS

Ce mémoire, intitulé Traitement des contaminants azotés dans les effluents miniers, vise a
comparer trois approches distinctes de traitement, a savoir 1’ozonation a microbulles, le réacteur
biologique a lit fluidis¢ (MBBR) et la promotion de I’atténuation naturelle, dans le contexte
spécifique des effluents miniers a forte salinité. L’objectif principal n’est pas de recommander une
stratégie unique de gestion, mais de fournir des éléments techniques, analytiques et opérationnels
permettant une prise de décision éclairée sur le choix du procédé le plus adapté selon les
caractéristiques des effluents. L’évaluation porte notamment sur I’efficacité de traitement des
principaux contaminants azotés (SCN-, N-NHs, NO2~, NOs"), les conditions opératoires optimales,
les consommations en réactifs, la résilience face aux inhibiteurs, ainsi que les contraintes pratiques

d’implantation.

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

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

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

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

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

L’approche semi-passive par atténuation naturelle repose sur des processus biologiques impliquant
des microalgues et des bactéries. Le traitement des contaminants azotés peut alors étre complétés
par des phénoménes d’adsorption sur la biomasse et les sédiments. La promotion de I’atténuation
naturelle peut étre obtenue grace a des ajouts de 1 a 3 mg-PO4>/L. Elle s’est révélée efficace pour
le traitement des effluents a charge modérée, avec un enlévement mesuré de 1’ordre de 40 a 60 %
du N-NHs dans des conditions favorables (alcalinité > 80 mg CaCOs/L et pour des faibles
concentrations en inhibiteurs biologiques tels que le Cu). Les dénombrements réalisés indiquent
que les populations biologiques sont alors dominées par des microalgues (Chrysococcus
notamment). La présence de cyanobactéries a aussi ¢été observée. Celle-ci est cependant restée a
des niveaux pour lesquels une toxicité associée est peu probable. Une confirmation grace a des
essais écotoxicologiques des effluents en fin de traitement permettrait cependant de statuer plus
précisément sur la capacité de cette méthode de traitement a fournir des effluents respectueux des
normes réglementaires en vigueur a ce niveau. Une remobilisation des contaminants, sous forme
de N-NH3 notamment, est généralement observée en période de mortalité de la biomasse. Une
augmentation pouvant dépasser 30 % du N-NHs initialement traité a ét¢ mesurée lors d’essais
prolongés a 4 °C. Ce phénomeéne peut étre controlé par des stratégies de récupération de la
biomasse, notamment par coagulation-floculation. Les essais ont montré que des coagulants
métalliques (PAC, Fe2(S0Oa)s) couplés a des polymeres ioniques ou des polymeéres naturels seuls
(chitosane) permettent une récupération de plus de 90 % de la biomasse algale. Cette étape limite
I’attrait économique et en termes de simplicité de mise en place d’un tel traitement. Une
valorisation, comme amendement, y compris pour la revégétalisation de sites, ou par la production
de biocarburants seraient des pistes a explorer afin d’y remédier. Cette approche semble tout de

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

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

L’analyse isotopique (3'°N et 6'®*0) réalisée sur les effluents traités a permis de caractériser les
mécanismes biochimiques prédominants dans chaque procédé biologique testé (assimilation,
dégradation biologique de SCN™ en N-NHs, nitrification, dénitrification ou adsorption sur la
biomasse et les sédiments). Dans le cas des essais MBBR, celles-ci sont cohérentes avec les
processus biologiques attendus de dégradation des SCN", de nitrification et de dénitrification dans
les réacteurs R1, R2 et R3 respectivement. Les accumulations de N-NH3 au sein de ce dernier
réacteur tendent a indiquer que la DNRA y est aussi impliquée dans la spéciation des contaminants
azotés. Un complément d’étude pourrait alors permettre de quantifier les participations respectives
de la DNRA et de la dénitrification. Cela nécessiterait notamment un plus grand nombre
d’échantillons analysés afin d’affiner la modélisation de 1’évolution des différentes données
isotopiques. Des analyses des concentrations en NO2™ et en NO3™ par une méthode plus précise que
la colorimétrie, la chromatographie ionique par exemple, pourrait aussi contribuer en ce sens. Ces
données renforceraient la compréhension des transformations de 1’azote et contribueraient a la
validation des performances observées. Ces améliorations possibles des résultats sont aussi vraies
pour les essais de promotion de I’atténuation naturelle menés. L utilisation des données isotopiques
y a tout de méme permis de confirmer que des processus biologiques sont les principaux
contributeurs au traitement des contaminants azotés observé. Dans le cas du traitement de SCN-,
celles-ci sont cohérentes avec leur dégradation biologique en N-NH3. Les essais menés tendent
aussi a confirmer I’assimilation préférentielle de N-NH3 sur NOs'. Celle-ci a principalement lieu
lors d’une premiere phase de quelques jours, marquée par une augmentation intense de la turbidité.
Le N-NH3 continue de diminuer dans un deuxieme temps malgré 1’absence d’augmentation de la
turbidité. Bien qu’une volatilisation, liée a I’augmentation du pH lors de 1’efflorescence d’algues,
aurait pu en étre la cause, I’évolution des données isotopiques indique que 1’adsorption sur la
biomasse ou les sédiments est plus probable. Les analyses réalisées au cours de ces essais ont
indiqué une augmentation des maticres particulaires minérales. Une simulation numérique (a I’aide
d’outil tel que Visual MINTECH par exemple) pourrait alors permettre de définir les minéraux
formés. Cela permettrait notamment de déterminer si ces derniers peuvent étre impliqués dans le

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

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

1. Objectif des essais

Ce protocole vise a évaluer de maniére rigoureuse ’efficacité de 1’ozonation en tant que procédé
d’oxydation avancée pour 1’¢limination de 1’azote ammoniacal (sous forme N-NHs) présent dans
les effluents issus d’activités minieres. L’étude accorde une attention particuliere a I’influence de
la salinité sur les performances du traitement, en mettant 1’accent sur le rdle potentiel des ions
chlorure (CI"), suspectés de catalyser 1’ozonation des composés azotés (Khuntia et al., 2013). Pour
ce faire, des essais seront réalisés sur des effluents, qu’ils soient synthétiques ou réels, caractérisés
par un profil anionique dominé soit par les chlorures (Cl°), soit par les sulfates (SO+*), afin

d’identifier et de quantifier I’impact différentiel de ces anions sur 1’efficacité du procédé.

2. Matériel nécessaire

Le pilote utilisé est le méme que pour les travaux de Ryskie et al. (2020). Le matériel utilis¢ lors
de ces essais est donc :
e Générateur d’ozone : Primozone® GM1.
e Réacteur batch en verre borosilicaté d’un volume utile de 15 litres.
o Systéme de diffusion d’ozone, incluant un générateur de microbulles NIKUNI KTM20N
(60 Hz) et un mélangeur statique OHR MX-E15.
e Sonde multi-paramétre (pH, POR, température, conductivité) calibrée.
e Sonde sélective au NH3 (Thermo Scientific™ Orion™ High Performance Ammonia
Combination Ion Selective Electrode)
o Flacons stériles pour les prélevements d’échantillons.
o Filtres a seringue de 0,45 um en PTFE.
o Seringues et béchers en plastique ou verre.

« Equipement de sécurité (gants, lunettes, hotte ventilée).
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3. Effluents testés

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

ajustement en Cl™ par ajout de NaCl.

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

Effluent (NH2):804(g) | NH.CI (g) NazSOx (g) NaCl (g) NaSCN (g)
S1 3,89 - 49,05 - 478
s2 7,08 - 45,62 - 434
S3 7,78 - 44,86 : ]
sS4 - 6,30 - 52,46 -
S5 - 6,30 - 438,24 -

Ces essais synthétiques permettent d’isoler et de quantifier précisément 1’effet de chaque
parameétre. Une étude paramétrique est mise en place en ne faisant varier qu’un seul facteur a la
fois (SCN-, N-NHs, ClI" ou SO+), les autres étant maintenus constants, afin de garantir la
comparabilité¢ des résultats. En complément, trois effluents réels (notés R1, R2 et R3) ont été
sélectionnés pour valider les observations issues des milieux synthétiques. Ces effluents présentent
des profils anioniques dominés respectivement par SO+>~ (R1 et R2) et CI” (R3), comme indiqué
dans le Tableau 2. Leur étude permet de confronter les résultats obtenus en conditions contrdlées
avec ceux issus de matrices complexes. Aussi, afin de limiter les concentrations en métaux pouvant
étre source de toxicité de 1’effluent traité (Marcotte et al., 2023), ceux-ci sont préalablement

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

traitement (Marcotte et al., 2020).

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

Eiuent [SO4*] [CI] [N-NHs] [SCNT [N oxydable]
(g/L) (g/L) (mg N/L) (mg N/L) (mg N/L)
S 2,40 - 55 55 110
R, 2,30 0,23 56 53 109
S 2,40 - 100 50 150
R 2,50 0,18 103 50 153
Ss 2,40 - 110 - 110
S4 - 2,40 110 - 110
Ss - 18,0 110 - 110
R; dilué (30 %) - 18,0 110 - 110
R3 - 60,0 370 - 370

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

permet d’évaluer de manicre robuste et détaillée 1’influence de la salinité, de la composition

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

4. Mise en place de I’essai

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

AN

Ajuster lepH a9

Installer 1’agitateur et le systéme de diffusion d’ozone.

Mettre en route 1’agitateur a une vitesse constante (150 a 200 tr/min).

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

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

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

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

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

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



125

5. Analyses a effectuer

A chaque point de prélévement, effectuer les analyses suivantes :

[N-NHs] : par sonde sélective
[SCN], [CNO], [NOz], [NOs], [CI], [SO4*], (per)chlorate : par chromatographie
ionique.

pH, Température, Conductivité, Potentiel redox.

6. Traitement et interprétation des résultats

1.

Calculer la concentration résiduelle de N-NHs a chaque point, et en déduire le
pourcentage d’élimination.

Tracer les courbes d’évolution de SCN", N-NHs, NO2~ et NOs~ en fonction du temps.
Calculer la quantité d’ozone consommée par mg de N-NHs éliminé.

Le cas échéant, déterminer les cinétiques (pseudo-premier ordre) a I’aide des courbes

In([N-NHs]o/[N-NHs]) en fonction du temps.
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ANNEXE B Protocole suivi lors des essais de nitrification-dénitrification
MBBR

1. Objectifs

Cette partie du projet a pour objectif d’évaluer la capacité d’un procédé de traitement biologique
par nitrification-dénitrification, intégré dans une filicre de type MBBR (Moving Bed Biofilm
Reactor), a atteindre de fagon durable les standards de qualité exigés pour un rejet direct des
effluents dans le milieu naturel. A cette fin, un essai pilote a 1’échelle semi-industrielle est mis en
place et fonctionne en continu pendant une période de neuf mois, afin d’analyser les performances

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

2. Pilote d’essais MBBR

Le procédé étudié reprend le design proposé par Villemur et al. (2015) en y intégrant une étape
supplémentaire de dénitrification (Figure 1). L effluent a traiter est d’abord transféré du réservoir
d’alimentation vers les réacteurs MBBR a I’aide d’une pompe péristaltique, selon un débit
rigoureusement contrdlé. Ce débit est initialement fixé a 0,1 L/h afin de favoriser le développement
de la biomasse, puis il est progressivement ajusté en fonction de la capacité du systéme pilote a
dégrader la charge contaminante. L’écoulement entre les réacteurs (R1 a R5) s’effectue par gravité.
Chaque réacteur remplit une fonction spécifique (Tableau 2.1), nécessitant I’ajout de réactifs, une
aération ou une agitation adaptée pour garantir des conditions optimales a la croissance et a

[’activité des communautés microbiennes.

Le premier réacteur (R1) assure 1’oxydation du thiocyanate (SCN) et I’hydrolyse du cyanate
(CNO") qui en résulte. I1 est équipé d’un systeme d’aération composé d’une pompe d’aquarium et
d’une pierre de diffusion. Pour prévenir 1’acidification du milieu — en particulier en cas de
nitrification partielle — le pH est maintenu autour de 7,4 grace a I’injection contrdlée de carbonate
de sodium (Na2COs) par une pompe doseuse. Une seconde pompe péristaltique injecte une solution
de phosphate monoammonique (NHsH2POs4) afin de satisfaire les besoins en phosphore (PO*") des

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

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

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

Tableau 1 : Description des différents réacteurs composant la filicre MBBR étudiée

Taux de
. Principale Ajout de A Agitation Volume du remplissage
Reacteur fonction réactifs Aeration mécanique | réacteur (L) MBBR
initial (%)
Oxydation/ Na,CO;
R1 hydrolyse des Oui Non 5 30
SCN- et CNO- | NHsH:PO4
R2 Nitrification NaxCOs Oui Non 40 30
R3 Dénitrification C12H2,01, Non Oui 15 30
R4 Réoxydation - Oui Non 5 30
R5 Sedlmgntatlon - Non Non 15 0
de la biomasse

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

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

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

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

réacteur est donc maintenu en conditions aérobies.

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

de la biomasse.
2.1 Montage du pilote :

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

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

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

le volume restant.

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

- Installer les pompes doseuses et calibrer les sondes pH

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

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

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

- Mettre en écoulement
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2.2 Inoculation des réacteurs

Les réacteurs R1 et R2 sont respectivement inoculés a 1’aide de médias MBBR prélevés
directement a 1’étage correspondant de 1’Unité de Traitement des Effluents (UTFE) : 1’étage de
dégradation des thiocyanates (SCN™) pour R1 et I’étage de nitrification pour R2. Le réacteur R3
est quant a lui inoculé par des ajouts de boues récupérées au sein du clarificateur final de I’'UTFE.
Aucun inoculum n’est introduit dans le réacteur R4, tandis que le réacteur R5 ne contient pas de

médias MBBR.

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

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

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

- N-NH3 par sonde sélective calibrée (Thermo Scientific™ Orion™ High
Performance Ammonia Combination Ion Selective Electrode)

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

- SCN- par spectrométrie (460 nm)

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

- Volume restant dans les différents réservoirs de réactifs

- Débit des pompes (mesuré a 1’aide d’un cylindre gradu¢ et d’un chronometre)

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

cela ne serait pas possible, ils sont conservés au maximum 48 h a 4 °C.
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Ce suivi est complété par une caractérisation plus exhaustive (DCO, DBO, alcalinité, métaux et
écotoxicologie) dans un laboratoire accrédité. L’échantillonnage est réalisé lorsque les données
obtenues par colorimétrie s’averent stables et avant 1’augmentation du débit d’alimentation. Apres
une éventuelle filtration (si nécessaire), les échantillons sont expédiés a ce dernier dans des

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

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

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

- Visualisation : représentations graphiques des évolutions temporelles des concentrations

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

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

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

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

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

naturelle

1. Objectif du protocole

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

biologique.

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

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

2. Caractérisation initiale des eaux miniéres

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

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

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

situ a plus grande échelle.

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

i ’ Volum_e_ _ Concer!t(ation Volume de PO ajouté
ssais Effluent Test d’effluent initial souhaitée en
L) PO (mg/L) (mL)
- 1 0 0
Chambre de RS - 1 1 0,14
culture _ 1 3 0,43
- 1 5 0,72
Al 1030 1 148
R4 A2 980 3 422
A3 1020 5 733
A4 1000 1 144
In-situ R1 AS 965 3 416
Ab 990 5 711
A7 1000 1 144
RS A8 1000 3 431
A9 1050 5 754

3.1. Essais en chambre de culture :

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

de 6 h.
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3.2. Essais in-situ

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

assurer la tragabilité et la reproductibilité des essais.

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

lumineuse maximale dans la région d’étude.

4. Suivi expérimental

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

confirmer les valeurs obtenues in-situ par colorimétrie.

5. Démanteélement des essais

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

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

Les résultats obtenus permettront de comparer les cinétiques de dégradation des contaminants
azotés selon les différents dosages de phosphate appliqués. L’objectif est d’identifier la
concentration en PO4*" qui favorise le plus efficacement 1’activité biologique. Les données de pH,
redox et oxygene dissous permettront aussi d’évaluer I’environnement redox favorable a la
dégradation des contaminants. La comparaison des résultats obtenus pour les différents effluents
testés, permettra de définir un ensemble de paramétres (charge a traiter, salinité, concentrations en

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

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

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

1. Etape de la précipitation chimique

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

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

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

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

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

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

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

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

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

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

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

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

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

sont prélevés pour analyses.

2. Controéle de la qualité de I’effluent clarifié

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

- Turbidité : mesurée pour vérifier la clarté de 1’effluent, indicateur de la bonne
séparation phase solide/liquide.
- Concentration en cuivre dissous : par colorimétrie (méthode Hach 8506) et/ou par

ICP-OES.

Le seuil critique est fixé a 0,2 mg/L de cuivre dissous, correspondant a la concentration mensuelle
moyenne maximale autorisée selon le REMMD (Reéglement sur les effluents des mines de métaux
et des mines de diamants, Gouvernement du Canada, 2025). Si cette valeur est respectée, 1’effluent
est considéré conforme a la réglementation environnementale et apte a étre introduit dans 1’unité

MBBR (Moving Bed Biofilm Reactor).

3. Intégration dans le traitement biologique

Une fois traité, 1’effluent conforme (Cu < 0,2 mg/L) est transféré dans le réservoir d’alimentation
du pilote biologique MBBR pour les essais de nitrification-dénitrification. A cette concentration,

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

sans biais liés a une toxicité métallique résiduelle.
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Analyse des anlons par chromatographis lonigue
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Tél (B TEZ007 1 poste 2558  Fac (319) 7 7-6572
Analyse des anions par chromatographie ionique
Préparation: Arnaud Grimault
Analyse: Roch Germain
Date d'analyse: Le 21 juillet 2023
Veérification:
Projet: Pl-Arnaud G
lon| Fluorure | Chlorure Nitrite Bromure Nitrate | Phosphate |  Sulfite Sulfate Cyanate | Tl T T
F cr NO, Br NO; PO,* S0,” S0~ CNO’ S,05 SCN' 8,062
LDM| 02 07 0,7 0,7 07 0.9 1 1 1 1 1
Pl-Arnaud G S5 IC tf (U116542), 07 7734 <0,7 <07 44 <09 <1 <1 <1 <1
PI-Arnaud G S5 IC(1h) (U116539) 06 7517 <07 <07 33 <09 <1 <1 <1 <1
PeCHECK Minéraux, niv. 3* 121 463 nd nd nd nd 395 nd nd nd
peCHECK Minéraux, niv. 32 99 490,7 nd nd nd nd 381 nd nd nd
peCHECK Minéraux, niv. 32 10,2 468,8 nd nd nd nd 362 nd nd nd
CQ Tétrahionate (15 ppm)* 15
CQ Tétrahionate (6 ppm)* 6
CQ Anions (15 ppm)! 163 156 158 151 152 155 16 15 15
CQ Anions (15 ppm)t 156 141 133 151 16,4 14,7 15 15 15
CQ Anions (6 ppm)t 57 6.1 6.1 6.1 56 62 6 6 6
CQ Anions (6 ppm) 58 62 58 63 58 65 7 6 6
Blanc de contréle (0 ppm)! <0,2 <0,7 <07 <07 <0,7 <09 <1 <1 <1 <1
Blanc de contréle (0 ppm)* <0,2 <0,7 <0,7 <0,7 <0,7 <0,9 <1 <1 <1 <1

Les résultats sont exprimés en mg/|

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

2Valeurs obtenues
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ANNEXE F Données des suivis des essais de nitrification-dénitrification
MBBR
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Site Locatior:  Meadowbank Divisian
Your COUC i 2536650101
Atention;: Thomas Geaty
Agnico Lagle Mines Ltd.
Measrahank Dhiilan
TED Ave Liriviers
Rouyn-Naranda, OC
CANADA 16 AH4
Rsport Dete: D022/10f21
Repart - RIZ51T13
Versior 3 - Final
CERTIFICATE OF ANALYSIS
BUREAL VERTTAS JOB M1 CITTERS
Receboed: 20221004, 08:15
Sample Maltric Wites
¥ Samples Recelved: 3
Cate Chuter
Ay Quantity Extracted  Analysed  Laboratory Mathod Anhytical Muthod
Algiirety @25C (pp, total], CO3HCOA,0H [T L1007 BHYESOR-00026 B30 EAm
Bigchwrmical Caygen Demand 3 XOINI0/08 M003/10/11 BAYRSCS-D00HS S S0 m
Chigride/Sulphats by Auta Colourimatry 3 mA 2022/10/07 BEYES0R-00011 [ SMZ3-4500-L1/504-E m
BRYESOP-000LT
Cyanide (Free) (1) 3 0XNI0F3L 2022/30/11 CAL SOP-O0265 EPASOIBI RO m
Ciyaniide {total] {1] 1 NA 2002/10/10 CAL £OP.00TM0 8 23 4500-CH m
Cyanide o] (1] T MA 2002/10/11 CAL $OM-00370 M 33 4500-CH m
COD by Colovimeber ¥ WA HAL0/0T BOYESOR-00024 W 2530 D m
Cyanate Caloulation 3 NA HN0/12 BRY WI-00033 Musto Calke
Dapgninla Wagra LCS0 Multh-concentration 1 HfA 2022/10/07 BEY250R-00007 EC EPS LIRM/14 R2
Caman [DOC]) -Lab Flitered {1, 4) T N HAT/10/08 AB S0P -00CET SAMOW 119 1096 m
Conducthity @258 3 N HIA0NT BRTRSCR-000H S ISI0Bm
Flucride 3 WA HRNONT BEYESCR-00048 M 23 4%500-F C m
Harumess Tetal {raloulsted as CaCD3] (5] 3 Nfa 2022/10/12 BEY WiI-00033 At Caiz
Hardnes (cabtulated us CaC03) 3 M 2022/10/07 BBY WI-00033 s Cait
Sramids i Bromine [Br) by IOPMS 3 N H010/11 BRYTS0P-0000E EPA BO008 B2 m
Ma, K, Ca, Mg 5 by CRC ICPMS {diss ) 3 A 2023/10/07 EBY WI00033 Ao Cale
Elerments by CRC )CPMS | diasahd) (5] 3 N 2022/10/07 BEYTSOR-D0007 EPA S0P00 RT m
M, I, Ca, Mg, 5 by CRE KCPMS [razal) ¥ OrON0S 2022/10/12 BRY WIHD003E Mo Cale
Elernents by CRC ICPMS {botsl) 3. XEX1eR0T 2033/10/11 BEYTSOP-00003 f EPa 80200 R2 m

Ammorie-N [Total)

PEtrute o Btrite (N)

Ptrite (N by CFA
Fitrogen - Nitrate fas M)

Filber and HNO3 Presenve for Metal

B E@25°C(7)
Orthophosphate by Konelab (8)
Orthophosphate by Koneiab (8)

Radybow Trowt Singe Concentration-100%
Tostal Dissolved Solids (Fn. Reakdae)

R W W R W

BBYTS0P.00000
LT 2022/30/11 ABSOQ-00007

Wi 2002/10/06 BEYES0R-D0030
WA 2002/10/06 BETESOS-DOG10
WA 2022/10/06 BBY WI-00033

Wi 2022/90/07 EBYTWI-00004
A 2002/10/07 BBYESOP-D002E
WA 2003/10/06 BOYESOR-D001%
A H03/10/13 BEYESCR-D0013
A 2022/10/06 BBYIS0P-00004

JII0MOT MA0/11 BRYESOR-000AR

Page 14 3%

rmie verw e oty S0 Cansde Siny 050 1S Towomeasldd THe. 111 Rpmmdel T1L-100

SMI3ASO0ONHIAGmM
5 23 4500-M03- 1 m
S8 23 4500-HOE- | m
Ao Calc

84 23 30308 m

B 23 4500-H+ B m

S 23 A500-PEm

M Z3AS00-FEm
EPS LRMII3m

B 22500 m

141



142

Sive Location:  Meadowbank Division
Your C.O.C. #: 253655-01-01

Attention: Thomas Genty
Agnico Eagle Mines Ltd,
Meadowbank Division
280 Ave Larividne
Rouyn-Noranda, GC
CANADS Jax aHd

Report Date: 2022/10/21

Report #: R3251713
Version: 3 - Final
CERTIFICATE OF ANALYSIS
Received: 2022/10/04, 08:15
Sample Matrix Water
# Samples Received: 3
Dwte Date

Analyses Quantity Extracted  Analyzed  Laboratery Method Analytical Mathod
Carbon (Total Organic) {1, 5} E] M/A 2022/10/09 AR SOP-D00ET MMOW 1151996 m
Total Phosphorus 3 2022/10/07 2022/10/07 BEYESOP-00013 5M 23 4500-PEm
Total Suspended Solids [NFR) 3 2022/10/07 2022/10/11 BBYESOP-DO034 SM2325400m
Thiocyanate (2] 3 MfA 202241012 CAM SOP-D0473 S5M 23 A500-CN M m
Thicsuifates [3) ] M/A 2022/10/17 5T 50P-00040 M 30d4-lons 1.1 R1m
Remarks:

Bureau Veritas is accredited to IS0YIEC 17025 for specific parameters on scopes of accreditation, Unless otherwise noted, procedures wied by Bureau
Veritas are based upen recognized Provincial, Federal or LS method campendia such as CCME, MELCC, EPA, APHA.

All work recorded heredn has been done In sccordance with procedures and practices ordinarily exercised by professionals n Bureau Veritas' profession
using accepted testing methodologies, quality assurance and quality control procedures {except where otherwise agreed by the dient and Bureau Verltas in
writing). All data is in statistical control and has met quality control and method performance criteria unbess otherwise noted. All method blanks are
reported; unless indicated otherwise, associated sample data are not blank corrected. Where applicable, unless otherwisa noted, Measurement
Uncertainty has not been accounted for when stating conformity to the referenced standard,

Bureau Veritas Hability is iméted to the actual cost of the reqguested analyses, unbess otherwise agreed in writing. There is no other warranty expressed or
implied. Bureau Veritas has been retained to provide analysis of samples provided by the Client using the testing methodalogy referenced in this report.
Interpretation and use of test results are the sole responsibility of the Client and are not within the scope of services provided by Bureau Veritas, unless
othenwise agreed In writing, Bureau Veritas Is not nesponsible for the accuracy or any data impacts, that result from the Information provided by the
customer o their agent.

Solid sample results, except biota, are based an dry weight unless otherwise indicated. Organic analyzes ane not recovery corrected except for isotope
dilution methods,

Results relate to samples tested, When sampling ks not conducted by Bureau Veritas, results relate 1o the supplied samples tested.

This Certificate shall not be reproduced except in full, without the written sppeoval of the laboratory.

Hefererce Method suffin “m” indicates 1est methods ncorporate validated moddfications from specific reference methods to improve perfomance.

* RPOs cafcutated using raw data. The rounding of final resuits may result in the spparent diffevence.

{1} Thits test wars peevivermed by Butwaw Verttas Calgary, $000 - 19 51, , Calgary, AB, T2E 658

(2) Thits test was pevfoensed by Buseau Veritas Campobelln, 6740 Campobello Road , Mivikasags, ON, L5N 218

(3§ Thits tet winn pevformed by Buseau Veritas hontread | 359 Montee de Lissge , Vilke SE-Liurent, QL HAT 195

() DOC peevient in the semgle should be comidered ai non-purgrable DOC Dissohaed = Totsl imbalarce: When applicable, Dissolved and Totsl reults weie reviewed and data
quality meet stoeplilile levels unless atherwrie notesd,

(50 “Total Hardniesa® wan caloulsted Trom Total Cs snd Mg concentratiom and may be bimed bigh {Hardness, of Dedohed Hardness, cakeulsted from Disolved Ca and Mg, shauld be
wted for compliance f availabbe).

Page 2 od 26
Berma Varde Bamnaky: 4508 Ciruds Wiy W35 §03 TabaphuraiBi4) TH-TI7 Fasfiod) 713-T58
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Site Location:  Meadowbank Division
Your C.O.C, ¥: 253665-01-01

Agnico Eagle Mines Lid.
Meadowbank Division
280 fwe Lachvidre
Rowyn-Noranda, QC
CANADA JEK 4H4

Report Date: 2022/10/21
Report B: RII51713
Verson: 3 - Final

B AN (TAS MG & 277333

Recelved: 2022/10/04, 08:15

[6p DEaohed * Total Imbalarce: When applicable, Disolved and Total results were reviewed and data guality meets acceptable bevels unless othenaise noted.

{7} The COME mpthod requines pH to be aralysed within 15 minutes of sampling and thesefore field amabysis & requised for compfiance. AN Lat ¥ nH anahyses in this repost are
reported pat the COME halding teme. Buresu Yer it endeasouss (0 arale samples 2 soon a5 possible afier receigt
(8} Crthophosphate > Total Phosphorus imbakin e: When applicable, Drihophonphate, Total Phosphorns and dissolved Phosphoms results were reviewed and data guality meets
acceplable leveh undes otherwise noted.

(9) TOC presert in the sample should be coridered as non-purgeable TOC

— @ :EL -

Mease direct all quesizons regasding this Cenficate of Analyss to your Praject Marage

Cuntomer Salutiors, Weitern Canada Customer Experience Team

Emaik: cusic lusti it Itas.com

Phone® (B04) T3 7275

N R N R T NN RN TN I EEANAEEEE TR ST EEEE

Burpau Veritas has procedures in place to guard agaimt imgroper wse of the electronic signature and have the required “signatosies®, as per BONEC 17075, sigring the reports.
For Service Group ipecific validation please eler 1o the Validation Signsiuie Page.

Total Cover Pages : 3
Page 300 26
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Bureau Veritas Job # C277535
Repart Date: 2022,/10/21

RESULTS OF CHEMICAL ANALYSES OF WATER

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

Meadowbank Division

|Bureau Veritas 10 BOPTTL BOPTT2
20221003 2022/10/03

E.WM 14:00 1400
|COC Number 253665-01-01 253665-01-01

urATS m:msrm ROL |0CBatch| FEEDMBBR | RDL |OCBatch
ANIONS
Nitrite (N] | mgn | 0397 | oooso [azassiz] 384 | ooso Janassiz
Calculated Parametars
Filter and HNO3 Preservation A LAB AT44B41 LAS ATH641
Hitrate (N) mgfl 118 020 | AT43IT0E L83 010 | A743706
Total Cyanate {CND-) mifl <050 050 | AT45553 <0,7% 0.75 | AT45553
CONVENTIONALS
Thisulphate | mai | <1.31{1) | 13 Jamsaszz] <13 [ 13 Jaresszz
Demand Parameters B
Biochemical Chygen Demand L 17 10 | A744630 ) 20 | ATads3n
Chemical Oxygen Demand il 309 W0 | A7ATA3E 241 10 | A747436
Milsc. Inarganics B
Conductivity uSjem 4800 20 |A751806] 5000 20 | A751806
Free Cyanide (CH) ug/L 10(2) 20 | ATS1104 142 20 | A751104
Strang Acid Dissoc. Cyanide (CN) gL Q0550 0.00050 | A743021 0.0570 0.00050] ATABDS1
oH o 7.93 NfA | A7S1TES 761 NfA | A7S1799
[Tatal Crganic Carbar [C) gL £S5 D50 | ATA9676 83 050 |A7a%678
Tatal Dissorved Salids /L 3600 {3) 17 | A7aror?| 3500(3) el
Total Suspended Solids gL 11(4) 33 | mja7247 T 10 |a7a7a7
[k Filtered Inorganics
Dissalved Organic Carbon (€] | mg/L | 6.3 | om0 [a7esera] 53 | oso [arasazz
Anbons
Alkalinity [PP as CaC03) gL <1.0 10 |[A7siE05 <10 1.0 |A751805
Alkalinity (Total as CaC03) mfL 130 10 ATS1B05 ] 10 | A751805
ROL = Reportable Detection Limit
NSA = Not Applicable

N1} Detection limit radsed due to matrix interference.
i2) Interference checks not performed at the time of sampling. The lab cannot guarantee that interferances wera not present at
the time of sampling and that there i3 no low bias in results,
esults may have o high bias due to decomposition of hexscyanolerrate and some other metal-cyanide complexes to free

3] RDL rassed due to high concentration of solids in the sample.
4] ADL raksad due to limited initial sample amount.

Page 4 of 26
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Bureau Veritas Job 8: C277535 Agnico Eagle Mines Ltd,
Report Date: 2022/10/21 Site Location:  Meadowbank Division
Sampler Initials: AG

RESULTS OF CHEMICAL ANALYSES OF WATER

[Buresu veritas 1n BOFTT1 BOPTTZ
2022710403 202211003

I"""""'m 14:00 14:00
0OC Number 253665-01-01 253665-01-01

uNITs “‘"‘JS:;‘;““ ROL |oCBawch| FEeDmeBR | ROL |aceatch
|Bicarbonate (HCO2) mglL 160 10 | AT51805 82 10 | A751805
Carbonate (CO2) mg/L <10 10 |A751805 <10 10 | A751805
Dissalved Fluaride (F) mafL 0.10 0050 | A747139 0,085 0.050 | A747139
Hydrawide (CH} mg/L <1.0 10 | A751805 <10 1.0 |a751805
Chlaride (C1) mafl 470 50 | ATAT6EE 430 5.0 | ATATE3S
Sulphate [504) mfL 1800 25 ATATEEE 1800 25 ATATEIS
[Nutrients
Total Ammania [N) mgfl 49(1) 0.38 | AT51883 59 O.75 | AT51883
(Orthaphosphate (P} mgfll Q011 0.0030 [ ATE3420 <0.0030 0.0030 | AT4E150
Tatal Fhosphonus [F) mg/fL 0.0085 0.0030 | AT48157 0.0057 10,0020 | ATAB1ST
Nitrate plus Nitrite (N} mgll 12.2 020 | ATAES1E 5.68 Q.10 | AT4E51E
Internal Sublet Analysis
Thiccyanate | mart | 220 | 5 Jamsazzz| 200 | s |a7sazer

ROL = Reportable Detection Limit
1) Matrix Spike invalid due to high sample concentration,

Fage 5 of 26

Bormwy Weries Bumaby: 4800 Caredy Wey W33 J03 Telaghona{B0d] TR4-TITH Fasflld) 111-JTUES

145



Bureau Veritas Job ¥ CITT535
Report Date: 2022/10/21

Agnico Eagle Mines Ltd,
Site Location:  Meadowbank Division
Sampler initials: AG

RESULTS OF CHEMICAL ANALYSES OF WATER

[Bureau veritas 1D BOPTTI
2022/10/03

|h‘mm 14:00
fcoc Number 2535650101
| UNITS | TREATED WATER| RDL |0C Batch
(LMD NS

Nitrite (N} | met | ooa20 [ oooso | aressay
\Calculated Parameters
[Fitter and HNO3 Preservation N/A LAB AT44E41
Nitrate (N} mg/fL <0.020 0.020 | AT43T0E
Total Cyanate [CNC-] maL 27 0.050 | A7asge
(ICONVENTIONALS

Thioulphate | mgi | 055 | vi13 |amessz
|Daphnis Magna Bioassay
|eesa [svolval]  attacren | wga [ amazess
|Demand Parameters

Blachemical Cxygen Demand mg/L 35 30 | AT44620
Chemical Oxygen Demand mgfl 162 10 | AT47438
[Mise. incrganics B

Conductivity uSfem 4100 20 | ATS1BDG
Free Cyanide [CN) ugll 13 (1) 20 |ATsii04
Strang Acid Dissoc. Cyanide [CN) mg/L Q0515 0.00050 | AT48051
pH pH B.10 NfA | ATS1TES
Total Drganic Carbon (C) mg/L &1 2.5 | AT49676
Total Dissolved Solids mgfL 3200 (2) 13 | ATaTaTT
Total Suspended Solids mgfl £ 1.0 ATATIAT
|Lak: Filtered Inorganics

Disschved Organic Carbon (€} | mai | 18 | oso |a7asers
|Anions B

Adkalinity |PP as CaCO3) | mgn | <1.0 | 1o |arsisos
ROL = Reportable Detection Limit

M/A = Nat Applicable
(1) Interference checks not performed at the time of sampling. The lab cannot

uaranten that interferences were not present at the time of sampling and that

ere I5 o low bias (n results.
esults may have a high bias due to decompaosition of hexacyanoferrate and some
r metal-cyanide complexes to free cyanide.
2) RDL raised due to high concentration of sofids in the sample,

Page & of 26
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Buresu Veritas fob B 277535
Report Date: 2022,/10/21

Agnico Eagle Mines Ltd.

Site Location:  Meadowbank Divizion

Sampler Initials: AG

RESULTS OF CHEMICAL ANALYSES OF WATER

[Bureau Veritas i BOFT73
022

fampln e N
lCOC Number 253565-01-01

UNITS | TREATED WATER| RODL |QOC Batch
[Acalinity [Total as caco3) meft 0o 10 || arvsisos
Bicarbanate (HCO3) mgfL 50 L0 | ATS1BOS
Carbonate (CO3) maL <10 10 | AT5180%
Dissohved Fluaride [F) maiL 0.1 0.050 | AT47139
Hydroxide (OH) man <10 10 | A751805
Chiaride (C1) met 1%0 5.0 | A747632
Sulphate [504) meft 1500 15 | araveas
Mutrients
Total Ammenia (N} mgiL 0.75 a5 | arsizes
Orthophasphate (P) malL <0,0030 0.0030 | AT4s150
[Total Phesgherus (F) mell 043 0,0030 | A748157
Mitrate plus Nitrite (N} mglL 0.047 0.020 | A746518
internal Sublet Analysis
[miccyanate | men | 0,60 | oos [avsazzy
[Rainbow Trout Bioassay
|tcso [sveivel]  atTacHen | wa | anarsTe
ROL = Raportable Detection Limit
I/ = Mot Applicable

Page 7 of 26
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Bureau Veritas Job #: C277535 Agnico Eagle Mines Ltd,
Report Date: 2022/10/21 Site Location:  Meadowbank Division
Sampler Initials: AG
ELEMENTS BY ATOMIC SPECTROSCOPY (WATER)
[Burasu varitas 10 BOPTTL BOPTTZ BOPITA
20221003 wzxfiof: | 2022710003
I"'“""m 14:00 14:00 14:00
{COC Number 253665-01-01 253665-01-01 253665-01-01
unms| AW "‘m:: ST | ceenmesw | TREATED WATER | ROL| GC Batch
[arions
[romide (Br) [ mei | 3.5 3.58 245 [o.10] A7s1033
[RDL = Reportable Detection Limit
Fage 8 of 26
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Bureau Veritas Job ¥ CITT535
Report Date: 2022/10/21

Agnice Eagle Mines Lid,

Site Location:

Sampler initials: AG
CSR DISSOLVED METALS (NO CV-HG) IN WATER

Meadowbank Division

[Bureau verttas 1D BDPTTL BOPTTZ BOPTT3
2072/10/03 2022/10/03 2022/10/03

oy Date 14:00 14:00 14:00
[COC Number 253665-01-01 25.3665-01-01 253665-01-01

uNITS wrm ST FEED MEBR | ROL | TREATED WATER | RDL | OC Batch
Caleulated Parameters
Dissolved Hardness [CaC03) | mg/L | 1120 1030 Joso 54 | 050 | avaszrr
Dissatved Matals by ICPMS
Dissohved Aleminum [Al} ugfl <15 <15 15 <E,0 60 | ATAE2ES
Disschved Antimony (5h) vl 19,0 126 15 19 10 | AT4E282
Dissolved Arsenic (As) ugiL 81.0 3.0 0.50 0.91 0.20 | AT86269
Dissolved Barium |Ba) wiiL 84,7 624 5.0 1E4 20 | A7ee269
Dissohved Barylllum | Be) wgfl .50 050 0.50 <0.20 0.20 | A746269
Dissohved Biamuth (Bi] gl <50 <50 50 <20 20 | aTeE269
Dissolved Baren (B} ugiL 288 284 250 193 100 | AT4E2E5
Dissohved Cadmium [Cd) ugfl <0050 <0050  |0.050 0.087 0020] AT46269
Dissolved Chremium (Cr) il <50 <50 50 <20 20 | arac280
Dissohed Cobalt (Co) vl 416 353 10 264 0.40 | A746269
Dissched Copper (Cu) ugfl 154 <10 10 7.32 0.40 | AT4E2ED
Dissohved Iron (Fe) gl <25 <25 25 1260 10 | AT4E269
Dissolved Lead (Ph) ugfl <10 <10 1.0 <0.40 0.40 | ATAG269
Dissolved Lithium (LK ugfl <10 <10 10 <d 40 | avecz6n
Dissolved Manganese (Mn) | ug/L <5.0 211 50 BO.E 20 | avas269
Dissohved Malybdenum [Ma) | ugiL 111 99,1 50 526 20 | AT4E269
Dissalved Micksl (1) gl 1150 455 50 127 10 | AT4E265
Dissolved Salenium [Se) il 170 164 0.50 g4 0.20 | ATaE269
Dissolved Silicon (5i) g/l 305D 2180 500 1550 200 | ATAE2ED
Dissolved Sitver (Ag) gL 0.1% <0.10 0,10 <0.040 0,040] AT4E269
Dissohved Strontium (5r) ugil 2160 2040 50 1400 20 | araszes
Dissohved Thallium (T1) il <0.050 <0050 |ooso <0020 0.020] AT46269
Dissohved Tin (5n) uglL <25 <25 5 <10 10 | a746269
Dissohved Titanium (Ti) ugfl <25 <25 5 <10 10 | Av4E269
Dissohved Uranium (U} uglL 146 113 0.50 0.91 0.20 | A746269
Dissalved Vansdiom [V} ugfl w35 <315 5 <10 10 | AT46269
Dissolved Zinc (Zn) [ <25 <25 5 758 10 | ATec269
Dissolved Tirconium [2r) ugfL <050 <050 0.50 <0.20 0.20 | A74E283
Dissolved Calcium (Ca) il 406 370 0,35 151 0.10 | A744029
ROL = Reportable Detection Limit

Page 9 of 26
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Bureau Veritas Job #: C277535 Agnico Eagle Mines Ltd,
Report Date: 2022/10/21 Site Location:  Meadowbank Division
Sampler Initials: AG
C5R DISSOLVED METALS (NO CV-HG) IN WATER
[Bureau varitas 1D BOPTTL BDFITZ BOF7T3
L ling Duts 2022710003 2022710003 2022/10/03
14:00 14:00 14:00
COC Numbar 253665-01-01 253665-01-01 153665-01-01
unrrs| AW "Jw‘" EEJI 3| eepmesr | Aot | TReaTED waTeR| RO | Qg Batch
Dissobeed Magnesium (Mgl | mgil 247 154 0.25 12.7 0.10 | ATad0ze
Dissabved Patassium (K] mafL 184 186 0.325 127 Q.10 | AT44029
Dissalved Scdium [Naj marL 453 50 0.25 534 0.10 | A74d029
Dissalved Sulphur (5) mEfl 733 T6a 15 527 6.0 | APa4029
ROAL = Reportable Detection Limit
Page 10 of 26
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Bureau Veritas Job #: C2T7535
Report Date: 2022/10/21

Agnico Eagle Mines Lid.
Site Lecation:
Sampler Initiak: AG

CSR TOTAL METALS (NO CV-HG) IN WATER

Meadowbank Division

|Bureau Veritas 1D BOPTTI BORTT2 BOPTT3
2022/10/03 22103 | 20e2/10003

1""""“""" 14:00 14:00 14:00
|C0C Nurmber 253E65-01-01 253665-00-01 | 253665-01-01

UNITS wmm FEED MBER | TREATED WATER| RDL | GC Batch
_u:l‘:mhudi!lrlm':-n
Total Hardness [CaC03) | ma/L | 1180 [ 130 | 731 | 050 [ ara3z2e
(Total Metals by ICPMS
Total Aluminum [Af) ug/l <15 <15 <15 15 | AT47316
Total Antimany (5b) uglt 19.4 135 42 25 | Ara7316
Total Arsenic (As) uefl 4.5 152 0.99 050 [ A7a7328
Total Barium (Ba) ug/l 59,3 56,7 19.8 50 | AT47318
Tota! Berylium (Ea] WEL <0).50 <0.50 «0.50 0.50 | a7a7318
Total Bismuth (Bi) el <50 <50 <50 50 | 747216
Total Baran (8] e 288 257 <250 250 | A747316
Total Cadmium [Cd) ugll 0100 <0050 0.187 0.050| A747316
Total Chromium [Cr) ug/L <50 <5.0 <50 50 | ATA7316
Total Cobalt [Co) Wi 207 318 235 1.0 | A747216
Total Copper [Cu) el 154 <15 147 25 | AT47318
Total iran (Fe) ue/t <50 58 2050 50 | A747316
Total Lead (Ph) ugL <10 <10 <10 10 | A7a7218
Total Lithiurn (LI} uglL <10 <10 <10 10 | A747316
Tﬂla“-'!angaﬂe!&iﬂnr u[,i'l_ 54 215 T9.2 5.0 | A747316
Total Molybdanum [Ma) uglL 108 104 514 50 |Ar47316
Total Mickel (Ni) uglL 1280 613 14.3 50 |aTar3ie
Total Seleniurm (5] ugil 184 184 374 0.50 [ A747316
Total Silicen (5i) ugiL 2680 1550 1310 500 | A747316
Total Silver [Ag) uglL 0.15 <010 010 010 | AraT316
Total Strontiurm () uElL 7200 0 1350 50 | Arar3ie
Total Thalllum (1) ugll <0050 0,050 <0,050 o.0s0| A747316
Total Tin {5n) ugfl <25 <25 <25 25 | Ar47218
Total Titanfum (T1) ugL <5 <15 <25 25 | araraas
Total Uranium (U} uRL 13.7 115 0.81 050 | ararazs
Tatal Vanadivm (V] ugfl <15 <15 <25 25 |arara1s
Total Zinc (2n) ug/L <35 <25 1570 25 | Ar47a18
Total Zirconium (Zr) u;-fl. 0,50 <050 <0,50 0.50 | AT47T316
Total Calcum (Ca) maL 432 408 263 0.25 | ATaa031
iHDL = Reportable Detection Limit
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Bureau Veritas Job #: C2T7535 Agnico Eagle Mines Lid.

Report Date: 2032/10/21 Site Location:  Meadowbank Division
Sampler Initials: AG

CSR TOTAL METALS (NO CV-HG) IN WATER

|Bureau Veritas 1D BOPTTI BORTT2 BOPTT3
i! ling Date 20210403 2022/10403 2022/10/03
14:00 14:00 14:00

|COC Nurm bar 253665-01-01 253665-00-01| 253665-01-01

UNITS wmm FEED MEBR | TREATED WATER | ROL | OC Batch
Total Magnestum (Mg} mgfL 25.4 271 183 0.25 | A744031
Total Potassium (K} mafl 195 200 133 0.25 | AT44031
Total Sodium [Ma) mafL 488 547 563 0.25 | AT44031
Total Sulphur [5) ma/L 75 755 520 15 | AT44031
ROL = Repartable Detection Limit

Fage 12 of 26
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Bureau Veritas Job 8: C277535 Agnico Eagle Mines Ltd,
Report Date: 2022/10/21 Site Location:  Meadowbank Division
Sampler Initials: AG

GENERAL COMMENTS

Sample BOFTTL [RAW WATER 5719 JUNE)] | The sample for dissolved metals was filtered and preserved at the lab. Values may not reflect
cancentrations at the time of sampling. Sample was analyzed past method specified hold time for Orthophosphate by Konelab, Excesdance of hold
tirme increades the uncertainty of test results but does not necessarily imply that results are comarombised,

Sample BOF772 [FEED MBBR] : The sample for dissolved metsls was filtered and presarved at the lab. Values may not refliect concentrations at the
tirme of sampling.

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

Results relate only to the tems tested,

Page 13 of 26
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Bureau Veritas Job # C277535 Agnice Eagle Mines Ltd.
Report Date: 2022/10/21 Site Location:  Meadowbank Diviskon
Sampler Inftials: AG
QUALITY ASSURANCE REPORT
A/ O
Batch Init G Type Faramater Date Anabyrod Valse Recovery  UNITS O Limits
ATH4E30  SYC  Spiked Blank Bachemical Ouygen Demand 022/10411 a9 % B5-115
AT44630 SV Method Blank Biochemical eygen Demand 321011 <20 mgft
ATM4BID  SYE  RPD Hiochemical Cxygen Demand 2072/10/11 53 % 0
ATARISD AV Matna Spike Ovthophasphate [P) 022/ 10/06 a7 % 8O- 120
ATAE150  TAY  Spiked Blank Dvthaphasphate [F) 202210006 %6 * B 120
ATEE150  JAY  Method Blamk Onthophosphate (1) 2073/ 10/06 <0,0030 mgiL
ATAEISO AV RPD uthophosphate (1) 2072210/ o016 % m
ATEGIES  SOM Matna Spike Diss obvedd Aluminiem |AT) 02210007 o9 % A0-120
Dissodved Antimany (5B} MW7 1m * 8O- 130
Dissobned Arsonic [As) 2002/ 10007 58 % A0 - 120
Dissobord Barum {Ba) 2022/10/07 a8 % O - 120
Diss pdveed Beryllim (Be) 2012/ 10007 1m ;] 8- 130
Dissodved Blsmuth [B] T2/ 10/07 s *® R - 120
Disaodved Bovan (B} 200210007 57 % B - 120
Dissodved Cadmaarm |Cd] 20221007 98 % B - 120
Dissodwed Chromium [Cr) W10 a7 = RO - 120
Dissohed Cobalt {Ca) 032/ 10/07 an ] B0 - 120
Disaodved Copper {Cu) 2002 10T 96 % B0 - 120
Dissoboed lran (Fej 22/ 1007 1o * BO - 120
Dissohvrd Load (Pl 2022/ 10007 10 % B0 - 120
Dissobewd Lithism {Li) 2073/ 10/07 101 % 80 - 120
Dissodeed Manganese {Mn] 2022110007 98 % B - 120
Diss obved Molybdesum (Ma) 2022/ 10/07 a7 * 80-120
Dissohved Nicked M1} 1033/ 10007 " % 8O- 120
Diss el Sebeniuim |Se) 2R INOT a7 % A0-120
Dissodved Silicon {54) 032/ 10007 1o % 8O- 170
Dissodeed Sibeer (Ag) 2002/ 10007 9% % a0 - 120
Dissodved Strontiem [Sr) I/ 1T ML % 8- 120
s odved Thallem (TH 0210007 a7 * 8O- 120
Digsobved Tim [Sn) 2022/ 10/07 a7 % 8O- 120
Disaodvied Tamim (Ti) 20021007 108 % BO - 120
Dissohvesd Liransm (U} 2023/ 10007 L % 80- 120
Dissobed Vansdum (V] 2003/ 10/07 b * RO - 170
Dissodved Zinc [Zn] 2032110007 1o % B0 120
Disaodeed Zirconium (2} 2002 10T a6 % BO . 120
ATIEZER  SOM  Spiked Blank Dissodvd Alsmaniam (Al) 2023/ 10/07 108 L] 8O- 120
Dissohved Antimany (5} 072/ 1007 104 * BO - 130
Dissodeed Arsenks [Aa) 202210007 o7 ] 80120
Dissodeed Barium [Ba} 2022110007 104 % 8O- 120
Dissobved Baryliivm (Be) W03/ 10007 1 % 0120
Dissodved Bsmuth [84) 032/ 10007 104 * B0 - 130
Dissoeed Bosan (B} 2022/ 10007 104 * BO - 120
Dissirbved Cadanbarm [Cd] I/ 10T 105 % 80 - 120
Dissobard Chromium [Cr) oaa/1ey 105 ] B - 120
Dissobeed Cobalt (Co} iy 1086 * BO - 130
Dissodved Copper {Cu) 2022/ 1007 105 ] B - 120
Dissphved Iran (Fe) 2022/ 10007 110 % Ao - 120
Dissobved Lead (Ph) /1000 e ] % 80-120
Dissobved Lithium (LI} 2022/10/07 110 % 80 - 120
Dissodved Manganese (Mn] 202/ 1OT 106 ] B - 120
Diss phved Maolybdesum {Ma) 072/ 10007 o7 L 8- 120
Diwsohved Nickel (NI} 2022/ 10/07 1046 % 80- 130
Dissodved Sebenium |3e) M2 10007 105 % 80 120
Diss o Silicom |55) 022/ 1007 156 * BO - 120
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Buresu Veritas Job 0= C277535 Agnlco Eagle Mines Ltd.
Report Date: 2022/10/21 Site Location:  Meadowbank Divisien
Sampler Initials: AG
QUALITY ASSURANCE REPORT|CONT'D)
oafac
Batch init O Type Parameter Date Analyzed Walure Aecovery  URITS G Limits.
Dasolved Siver [Ag) FIFFIETH 10 ] 80-120
Dissolved Strantum [Sr) 023/10/07 107 % 80120
Desohved Thallam [T1) o2fanfor 104 1] BO-120
Dinsalved Tin (5a) 00T 104 L] BO-120
Dissahved Titandm [TI) w02210/07 110 l 80- 120
Diaserhved Uranium U] 0a3f10for 11 = A0- 120
Desolved Vanadium (V) Hnfafar 105 ] 80120
Diesobved Jinc {fn) mazfinfor 1z ] 8O- 120
Desohved Zirconium [Ir} 022107 102 L] B0 - 120
ATAEIED  SOM  Methed Blank Dessahved Aluminum (Al 032f10f07 <30 ugfl
Desohved Antimeny [5b) 032/10/07 «0.50 ugfl
Diesclved Amsenic (As) 0237007 =0.10 ugfL
DeEsclved Batium (2a] 007 1.0 ugfl
Desahied Bergdluam [Bej w022f10/o7 <10 ufl
Dissahed Brmuth (Bi) mrzfinfor <10 ugll
Demolved Baron (8] Joafiofar <50 ugll
ssolved Cadmium {Cdj /007 <0010 ugil
DeEsclved Chromiam (Cr] 020807 <10 Uil
Dsclved Cobah (o) JnafaneT =020 ugil
Disohved Copper (Cu) waz2finfor <0.20 ugfl
Disscived Iron [Fej 0221007 5.0 ugfl
Desolved Lead (Ph) FLFFIEIER R <020 ugll
Diessohved Ligkium [Li} 2023/10/07 €20 ugll
Dissohied Mangamess (Mn] w2107 «1.0 ugfl
Desahved Molybdenum [Ma) 2033f10fo7 1.0 ugfl
Dieaolved Nickel [Ni] mxfiofar <1.0 ugfL
Diesolved Selenium (Se) nafnfor <0.10 ugsfL
Déeschved Salicon (i) w0e2finfor <100 ugfl
Dieselved Sikver (Ag) w022finfor <0030 ugfL
Dsalved Strontium [Sr) maaf1n/o7 <10 ugfl
Dssclved Thallum [T1) 2023j10/07 0,010 uglL
Desohved Tin {Sn) 2007 5.0 Uil
DEsolved Titandum [Ti) iy <50 Uil
Dissohved Uraniem (U] wzzfinfor <010 ugfl
Dissohid Vanadham (V) 02z2f10f07 <5.0 ugfl
Desobved Finc {fn] Hafiafor <50 gl
Desolved Jirconium [£r} 007 <0.10 ugiL
ATAESLE  YiL  Spaued Blank Metrate phus Nitrite (N) 0221006 106 L] B0-120
ATIESIE  WIL Method Blank Narate phis Hitrite (K] 012f10/06 <0,0G0 mglL
AMESLT  ¥IL  Spded Blank Hitrite [N} H02zf10/08 104 L] 80-120
ATAGS1?  YIL  Method Blank Nidriter {M) 2023/10/08 <0,0050 mgfl
AMTIM  DDE  Matre Spike Desohved Flioride (F] 0ezfinfor 104 ™ BO-120
ATATIZS  DDE  Spéed Blank Desalved Fluoride (F) w02z2f10/o7 o8 L 80- 120
ATaTIAD  DDE  Method Blank Dewsahved Fluoride (F) 2023110007 0,060 mgfl
ATaTIIG  DODE APD Deaolved fuoride (F) Jniafnfor o n 0
ATATAT TS0 Matrix Splke Total Suspended Sclds 2023011 103 L 80120
ATAT2AT TSSO Spied Blank Total suspended Solids 201011 101 L] B0-120
ATATIAT  TSD Methed Blank Tertal Sus pended 5ol w0rzfinf11 1.0 mgfL
ATATIAT TS0 RPD Tortal Suspended Solds 02zf10f11 L L n
AT4TAIG  AAL  Matre Spike Total Aluminum (&1) 202371011 102 ] 80-120
Total Antamony {56} FLEFFIE1aFA B 108 N 8O- 120
Tirtal Arsenic [As) 20221011 w7 ] B0- 120
Toital Barim (Ba) 021011 NC k] 80-120
Tatal Beryllhm (Bo) 1032/10/11 ] u 80-120
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Bureau Veritas Job # C277535 Agnice Esgle Mines Ltd.
Repart Date: 2022/10/21 Site Location:  Meadowbank Division
Sampler Inftials: AG
QUALITY ASSURANCE REPORT{CONT'D)
A/ O
Batch Init  QF Type Faramater Date Anabyrod Valse Recovery  UNITS O Limits
Totsl Besmuth (Bi} 022/10411 5 % B - 120
Totad Boram (8] 321011 15 % B0 - 120
Total Cadmiurn [Ed) 2072/10/11 102 % B0 120
Todad Chramiums |Cr) M022/10411 104 % 8O- 120
Todal Coball (Ca) 2022/10411 a8 * B 120
Total Copger [Cu) 2073/ 10/11 96 % 80 120
Total irom {Fe) 20722/10/11 HE % O - 120
Totsd Lesd [Pl M022/10411 100 % A0-120
Todal Lighaum (L) MUY m * 8O- 130
Total Manganese [Ma) 2002/10011 ML % A0 - 120
Totad Motghdenum (Mo] 2032/10411 112 % B - 120
Total Hickel [Ni) 2012/10/11 96 L] 8- 130
Totad Salandum { 5o 0T2/10011 o7 *® R - 120
Todal $icon [5i) 2002/10/13 ML % B - 120
Todal Sabver {Ag] 20321011 98 % B - 120
Total Sarantium {51] 2022/10/11 HC = RO - 120
Total Thalim {T1) 2072/10/11 49 % B0 - 120
Totad Tin (5n] 200210413 106 % B0 - 120
Totad Titaniam (Ti) H22/10/11 108 * BO - 120
Totad Urasium [U) 2022/10411 or % B0 - 120
Tatal Vanadium (V) w1011 o % 80120
Todal Zenc (Ta) 2022/10411 46 % B - 120
Todad Titganiarm {Ir] 2022/10411 1m * 80-120
ATATIIE  AAL  Spiked Blank Total Alurninum [AT} 1032/10/11 m % 8O- 120
Totsd Antimony [$) 20321011 103 % A0-120
Total Arsenic (As] 2022/10/11 103 *® BO - 120
Total Barham {Ba) 2002/10411 108 % a0 - 120
Tital BeryBam [Be M022/10411 94 % 8- 120
Todad Bismuth (B 022/10/11 a8 * 8O- 120
Total Borom (8] 21011 ] * 8O- 130
Tital Cadmium [Cd) 200210413 108 % BO - 120
Totasl Chromium |Cr) 2023/1011 104 % 80- 120
Total Cobal (Co) 2002/10/11 106 * RO - 170
Total Copper [Cu) 022/10/11 108 % B0 120
Todal lrom {Fie] 200210411 1048 % BO . 120
Totsl Lead [PB) 2023/10411 o L] 8O- 120
Total Litham [Li) 2022/10411 103 ® BO - 120
Totsl Manganese [Ma) 202210011 k] ] 80120
Total Molybdenum [Bio] 2022/10411 105 % 8O- 120
Total Nickel |Ni) 022710411 103 % 0120
Totad Solendum (5o 0210011 105 * B0 - 130
Todal Slicon [S) 202210411 103 * BO - 120
Totsl Siver {Ag] 022/10/11 1m % 80 - 120
Total strantium |54] 022/10/11 ar * BO- 120
Total Thalm {Ti) 2072/10/11 a7 % BO - 120
Todald Tin [Sn] 202210413 1oz ] B - 120
Total Tiankim (Ti) 2022/10/11 105 % Ao - 120
Total Uramium {U) 2022/10/11 1z % B - 120
Total Vanadium [V} 2022/10/11 a8 % 8O - 120
Tedad Tinc (Ta) 2R3/ 10018 14 ] B - 120
Total Fiecaniim {Tr] M072/10411 oy L] 8- 120
ATATIIG  AAL  Method Blank Totad Aburninam [Al} 2022/10/11 <30 gl
Total Antimosy [ShY 022/10/11 €050 gl
Total Assenic |As) 022710411 a0 10 upfL
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Bureau Veritas Job #: C277535 Agnico Eagle Mines Ltd,

Repart Date: 2002/10/21 Site Location:  Meadowbank Division

Sampler initials: AG
QUALITY ASSURANCE REPORT(CONT'D)
oafac
Batch Init  Qf Type P Bate Analyred Vahie Recavery  UNITS & Limits
Total Barism {Ba) 022110711 <10 ugfL
Tatal Besyllium (B 2022/10/11 0,10 ugh
Total Bisrmuth (B 02210011 1.0 gl
Tatal Bovan (Bj 2032/10/11 <50 vl
Total Cadmaum [Cd} 2022/10/11 <0 g
Total Chsamium (Cr) 2022/10/11 <10 ugfL
Total Cobalt (Ca) 2032/10/11 <0.20 g
Tatal Coppor (Cu] 022/10/11 <050 ugfl
Tatal iron (Fe) 2022110411 <10 ugfl
Total Lead (P} 2022/10/11 <0.20 ugfl
Total Lithiam {Lij 2022/10/11 <30 ugfl
Total Manganess [Mn) 2022/10/11 10 gl
Tatal Mobybdeniim (ko) 2022/10/11 1.0 gl
Tatal Nickal {Ni) 20221011 <10 ugiL
Tatal Sedenkim (S} 02201011 <0,10 ugfl
Totat Silicon (4 2002/10/11 <100 gL
Tatal Sibver [Ag) 2022/10/11 <0020 ugfL
Total Strontium {51 2022/10/11 <10 ugfL
Total Thaltium [T1) 2022110411 0000 ugiL
Total Tin [$n) 2022/10/11 =0 g
Total Teanhsm {T§) 2022/10/11 <50 ugil
Tatal Urankm [U) 202210011 <0,10 ug/l
Total Vanadium [V} 2022/10/11 =0 gL
Total Zin (Zn] 00 <5.0 ugfl
Total Zirconism {2r) 022/10/11 <010 vl
ATATIIG  AAL  HPD Tatal Alsminum (A% 2022/10/11 [T % 0
Total Artimany {54 2022/10/11 HE % 0
Tatal Arsenic [As) 2022/10/11 40 % 0
Tatal Barium {Ba 073710011 11 % o
Tatal Besylim {Be) 2002/10/11 NE 5 0
Total Bismmuth (B 2022/10/11 HE % 0
Tatal Boson (B} 2022/10/11 a4 % E
Total Cadmaum [Cd) 2022{10/11 NE - 20
Total Cheambum (Cr) 2022/10/11 16 5 0
Total Cobalt (Lo} 032/10/11 NC % 0
Total Copper [Cu) 2022/10/11 NC 5% 0
Tatal iron {Fe) 2032/10/11 1.1 % 0
Tatal Lead [P} 20221011 NC % 0
Total Lithium {Lij 072/10/11 07 - 0
Total Manganesr [Ma] 2022/10/11 .18 % 0
Tatal Mobybdenism (o) 202211011 NE % 0
Tatal Kicke! {NI) 0x3/10/11 NC % n
Total Sebenim (S} 202211011 NE % 0
Total Silicon (51 H022/10/11 15 % 0
Tatal Sibver [Ag) 2032/10/11 HE % 0
Total Strontium {5r] 2022/10/11 1.2 “ 0
Total Thallim {11} 2022/10/11 NE L 0
Total Tin [5n) 2022/10/11 NC % 0
Total TRanhem (1)) 2032/10/11 NC % 0
Tatal Uranim [U) 2032/10/11 NE % 0
Total Vanadim [v) 2022/10411 NE 5 0
Total Zinc {2n) 2022/10/11 HE h 0
Total Zirconium {2r] 2022/310/11 LRl ] ;] 0
ATATATE MWL Matrix Spike Chemical Oxygen Demand 2032/10/07 NE % B0- 120

Purmss Vert Barmuby AR08 Comadia oy W00 100 TatapoaaiB04] Th4- T3 FabOd) FI5-T106



@

158

Bureau Veritas Job #: C2TT535 Agnico Eagle Mines Lid.
Report Date: 2022/10/21 Site Location:  Meadowbank Division
Sampler Initials: AG
QUALITY ASSURANCE REPORT{CONT'D)
aafac
Batch  Init_ @E Type Parameter Datie Anabyred Value Nocovery  UNITS 6 Limits
AfaM3s MWL Spiked Blank Chemical Cupgen Demand 02210007 99 - BO-130
ATATLE  BMWU  Metkod Blank Chemical Copgen Demand FL DT <10 ml
ATATAIG  MWU RPFD Chemical Coygen Demand R 10007 04T % 0
ATATEIR SES  Matrix Spiie Chilotide (T} 10007 (U L 80-120
Sulphate {504) wrzf1or 2 * Bo-120
AFaTRIA SES  Spibed Blank Chioside (C1] MRy 1 b A0 - 120
Sulphate {504] AT a7 = BO-120
ATATEIS  SES  Method Blank Chilosede (C) 01007 <10 meL
Subphate {504) 0210007 <10 mel
AFArRIG LT ] Chiowide (C1] poorrFAliTr) 681 - n
Sulphate {506 oSt ] % 0
ATATERG  SES  Matrix Spike Chlosride (C] pLi R LT NC = BO-120
Sulphate {504) Wz NC " B0-120
ATATEER  SES  Spiked Blank Chlaride (C1) 200210007 104 “ Bo-120
Sulphate {504 Hoxaf1o/0F L F b1 80-120
ATATERE  SES  Method Blank Chilossde (C1) 10007 «1.0 mg/L
Sulphate {504) 02310407 1.0 gl
ATATEBE SES  RPD Sulphate {504) orrf10007 15 “ 0
AMATITT  WEL Matrix Spike Total Dissobred Solids 2022110411 ar L] 80-120
ATATOTT W1 Spiked Elank Total Dissolved Solbds W 1011 o0 L BO-120
ATATETT WL Meikod Blank Todal Dissobred Solids 201011 <J0 mEl
ATAMITT  WII RPD Todal Dissobred Solids 202110411 o * 0
ATAEOZL  TMU Matrix Spiie Strang Ackd Dissoc, Cyanide [CM) R 10010 92 L 80-120
ATABOIL  TMU  Spiked Blank Strang Acid Disoc. Cyanide [CN) 202310410 101 % #0120
AMEIT  TMU Metbod Blank Stromg Acid Dessoc. Cyanide [CM) R 10010 <0.00050 gl
ATARDYT  TMU  RPD Sarong Acid Dissoc. Cyanide [CN) HE AT 54 = 0
ATARD5] D Matrix Splke Suromg Ackd Divsoc. Cyanide [CN) 1022f10/11 Bl B A0-120
ATARDG] D Spiked Blank Stromg Ackl Dissoc, Cyanlde [CN) 2210411 100 “ B0-120
ATAEDS1 D Method Blank Stramg Ackd Dessoc, Cyanide [CM) 202210011 <0.00050 mgfl
ATARDS1 D RPD Stromg Acid Dinsoc. Cyanide [CN) H0TI0M11 [ [ % 0
ATAEIST AV Matrix Spike Total Phosphornus () H2rf10/07 ] " A
ATARIST 1AV Spiked Blank Tiokal Phasphongs (P Wr210007 &0 % BO-120
ATAEIST AV Method Blank Total Phasphons (7] PO FR LT <0.0030 mpfl
ATARIST 1AV hPD Total Phosphoras [F) a2 iinjor 057 = 0
ATAERIZ  FWL Matrix Spie Dissodeed Organic Carbon [C) 0T 1008 100 % B0-120
ATAEIZ? DWW Spiked Blank Dissobed Organk Carbon (C) 1022/10/08 104 = 80-120
AT48322  TWU  Method Blank Dissohoed Drganic Carben (C) 2022/10/08 Lk mefl
ATIEI2Z  PWU RPD Dissoheed Organic Carbon (C) F002/10/08 NE % m
AMSETE WU Mateix Spike [BDPTT1-04]  Total Qrganic Carban (C] HE 1008 B7 = 8O- 120
ATIRETE  TWU  Spikad Blank Total Organie Carban (€] 1009 1 k0 80-120
ATI9ETE  DWU  Metkod Rlank Tidal Organic Carban (C] 2022110000 50 mEL
AMSETE  PWU  RPD [BDETILOE) Total Organic Carbaon |£) 002 10/09 an % m
ATASETS  FWU  Matrix Spike Dissobeed Organic Casbon [£) 2002110009 HE % #0120
ATASETE  TWLU  Spiked Blank Dissedesdl Organk Carbion (T) R 10000 102 S BO-120
ATARETY  TWLU Method Blank Dissohoed Organic Carbon (C) 2 10/00 )50 mel
AMSETS IWU RPD Dissoheed Organk Carbion (€] 2022/10/09 .01 % 0
ATS1033 WBA  Matrix Spike Bromide {Br] 202210011 104 k. 18-120
ATSI0AY  VAA  Spiked Blank Beramide [Br) W f10411 o " B0 - 120
ATSINEE  VEA  Mekod Blank Bramide [Br) W 1011 <2070 mEl
ATHI033  WBA RPD Bromidae [8r] 20110411 HC L] ]
ATS1104 APT  Matrix Spiie Free Cyanide {CH) 2032410411 a2 * BO- 120
ATS1I04  APY Spiked Blank Free Cyamide {CN) 0T 10411 ] " 8O- 120
ATSIIDA  APT Method Blank Free Cyamide (CN) HEr1of11 2.0 ugfl
ATS1IDA  AFL RPD Free Cyanide (CH] 2022110411 n % 0
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Bureau Veritas kob m: C277535 Agnico Eagle Mines Ltd.
Report Date: 20221021 Site Location:  Muadowbank Division
Sampler Initials: AG
QUALITY ASSURANCE REPORT|{CONT'D)
aafac
Batch ind O Typs Paramstes Date Ana Value Recovery  UNITS  OC Limits
ATS1TSS BDE  Splked Blank pH HOIRFA0NOT 101 L] 97 -103
AT BEZ RPD pH AT &R = HA
ATSIADS  BB3  Spiked Blink Alcalinity [Tedal as CaCD3) FLFE RS [ a4 = EO- 120
ATHIR05 BB Method Blank Alialinity (PP as Cal03) ooy <10 mifl
Albalinity (Total as CaCo3) Wxzfinfor <10 mafL
Hicarbonate (HCOI) 02310007 <10 mgll
Carbonate (D03] HRI00T <10 mgflL
Hydrozide [DH) 00T <10 ml
ATS1E06  BA3  Spiked Blank Canghuct ity Pl RS [ 103 L BO- 120
AT51806  BEI  Method Bank Candhtivity 0221007 <0 usfem
ATS1881  CHE  Matrix Spike [BORIT1.05]  Total Ammonia (M) 0211 NE u. 80. 130
AT51BE1  CBE Spiked Blank Todal Amrmsonia [N) 0210411 10 w BO- 120
ATS18EY OB Method Blank Torsl mmsania [N] 202110411 <015 mifl
AT518831 CHE RPFD(|BDPT7T106] Todal Armermania [N 023110411 o1 % ]
ATSIIET  BEY  Matrix Spike Thiacyanate PR TS [ ) 5 L EO- 130
ATS3237  EY  Splked Blank Thiocyanate 00210412 103 % 80130
ATSET  #EY  Method Blank Thiocyanate IR 10412 =H0% mgfL
ATSI2ZT  EY  RPOD|BDPTTI-DE] Thiocyanate 2023410412 +¥.| " 0
ATSHED AV M Spile Onibophosphate (P) 2023410412 ML " BO- 120
ATSIA40 AV Spiked Blank Orihophosphate (P) 210412 o2 L] 8O- 120
AT3440 AV Mathod Blank Cuthophosphate (F) FLETS [ 00030 mgfl
ATSIAS0  IAV  RPD Crthophosphate () 02310412 090 n 20
ATRISRY Fs  Spiked Blank Thiowlphate 020417 an " Bi-119
ATEASEY F5  Method Blank Thissulphate 20231017 .13 mifl
A = Nt Applcable
Duplicate: Paked anakyss of o separate pertion of the same sample. Used to evakiate the varlande i the msdsunement.
Matrix Spie: A sample to which a known smount of the anakte of interest has been added. Used to evaluate sample matrix interference.
Siplked Blanks & blank matris sampde to which @ known amount of the snalyte, ususlly from a second source, has been added, Used to evahsate method acouracy,
Method Blank: A blank matrm contaming ofl reagents used in the analytical procedure. Used 1o kdentily Whaoratery contanmsnation.
WC {Matrix Spike]: The recovery in Lhe matrix spile was not calculated. The refative difference between the concentration in the parent sample and the spie amount
wirs trd small to permit o reliable recovery caleulstion | matric spie concentration was less than the native sample concentration)
HC |Duplicate APD]: The duplcate BPD was not caloalated, The concentraion in the sample and/for duplicate was too low to permit a refiable BPD caloalation (absolate
diffesenge <= 21 ROL),

Page 1% ol 26
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Bureau Veritas Job #: C277535 Agnico Eagle Mines Lid,
Report Date: 2022510421 Site Location:  Meadowbank Division
Sarmpler Initials: AG
VALIDATION SIGNATURE PAGE

Thie analytical daza and | QC contained in this report were reviewed and validated oy

David Huang, Iﬂ‘f::' P.Chem,, OP, Scientific Serdoes Manager

Cuistin  Cisiace

Cristina Carrigre-Inactive, Scientific Services

Melissa Thnmpﬁﬂﬂ,i{'rﬂ]‘llb:

o

Suwan (S Y:unx} Fock, B.5c., Scientific Specialist

Q)

Automated Statchk

Bureau Yeritas has procedures in place to guard agamst mproper wse of the electronic gnature and have the required “signatomes”, as per BOJ/IEC 17025, signing the
rmports. For Service Group specific validation please refer to the Valioation Signatuee Page.

Page 20 of 26
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Wour PO, #: OL-11E3515
Your Project i MEADOWBANK DIVESION
Woror COUC # n-a

Attantion: Thomas Genty
Agnkco Eagle Mines Limited
Mradowhank

Wergion: 3 - Final
CERTIFICATE OF ANALYSIS
Recetved: 20221025, 08:00
- i
Date Date
Analyses Quantity Extracted  Analysed  Laboratory Method Anabytical Method
Total Alialinity (pH end polnt 4.5) | BfA H0X2/1025 STL SOP-00038 S 23 2320-B m
Ankans in water 3 LT 202211120 ST SOP-DOO14 MAI00=lans 1.3 RE m
Biochernical Oxygen Dermand (5 days) (2) 1 2022/11/01 2022/11/06 STL SOP-00008 MA3L5-DEO 11 R3m
Béochamical Ouygen Dermand (5 days) (2) 2 0211/03 2022/11/08 5TL SOP-00008 MA315-DB0 1.1 RIm
Weak Acid Dissociable Cyanides 3 2023/11/03 2022/11/10 STL SOP-0003S MAIDD-CN 1.2 Rd m
Total Cyanide 3 I023/10/27 2022/10/28 STL SOP-0003S MAIDD-CN 1.2 Rd m
Chemical Oxygen Damand 3 0210729 021110729 STL SOP-00005 MA3I5-DCO 1A RAm
Canductivity 3 MA 02210425 STL SOP-00038 5M 23 2510-Bm
Cyanates 3 WA 2022/10/30 5TL 50P-00010 MA.I1E-CNO 1.1RIm
Dissalved Organic Carbon (3) 1 I023f11/01 2022/11/09 STL SDP-00243 5M 23 5310-Bm
Dissalved Organic Carbaon (3) ¥ 02311709 I0T1/11/09 STL SOP-00243 5h 23 5310-Bm
Flisoride i NA 2072/10/31 STL SOP-0003E 5M 23 4500-F m
Total Suspended Saolids 3 0010031 W21 STL SOP-00015 MAI04-55 20m
Dissalved Metals (Low DL] site filtsred 3 MA W0IL/11/05 STL SOP-00062 M 200-MEL 1.2 RT m
Total Extractable Metals by ICP T J022/10/28 2022/11/01 5TL SOP-00062 MA.Z00-MéL 1.2 RT m
Total Extractable Metals by ICP 1 I021/10428 2022/11/04 5TL SOP-D00G2 MA.Z00-MEL 1.2 RT m
Ammania Nitrogen 3 MA 202210727 STL SOP-00040 A, 300-N 2.0 A2 m
Nitrates{NO3-}, Nanites{NOZ-]-water 3 MA W0I20F2T STL SOPDO014 MA.300=lons 13RI m
oM in water 3 NA 02210425 STL SOP-00038 WA 100-pH 1,1 BRI m
Ortho Phosphate 3 NA 2021026 5TL SOP-00003 MA.303=F L1RImM
Total Dissobved Solids 3 2022/104/31 2022/11/00 STL SOP-00GS0 MA 11550, LORA m
Total Dissobved Solids 1 2022/10431 2022/11/03 STL SOP-D00S0 WA 115<5.0, LORA m
Thiccyanates 3 N/a 2022/11/02 STL S0P-00010 A 304~lons 1.1 Rl m
Total Thiosalts + Thicsalt Species (1) 3 NA M/A
Thicsulfates 3 NfA 02T STL SOP-00010 MA 30d-lans 1.1 Rl m
Total Organis Carbon (4) 3 WA H022/10/28 5T S0P00243 56 23 5310-Bm
Rarparis;

Bureau Veritas Is accredited to I50/IEC 17025 for specific parameters on scopes of accreditation, Unless otherwise noted, procedures used by Bureau

Waritas are based upon recognized Provincial, Federal or LS method compendia such as QOME, MELCC, EPA, APHA.

Page 1al' 11
rwas VRS PR VETIEE B Monnde de e, Ve W 4 saw Geubar, Cenasy =T EFR Bt (304) SRR R00) B 1A 448930

L warw fro | 00T 40 B3R



162

Your PO. #: OL-11B3515
Your Project # MEADOWBANK DIVISION
Your C.O.C, ¥ n-a

Attention: Thomus Genty
Agnico Eagle Mines Limited
Meadowbank
Meadowbank
Keawatin, MU
CANADA POX QA1
Report Date: 2022/12/07
Report #: A2E10991
Wergign: 3 - Final

CERTIFICATE OF ANALYSIS
Received: 20221025, 08:00

All work recorded herein has been done in accordance with procedures and practices ordinarily exercised by professionals In Bureau Veritas' profession
using accepted testing methodeologies, quality assurance and quality control procedures (except where otherwise agreed by the client and Bureau Veritas in
writing). All data s in statistical control and has met quality control and methed perlormance criterla unless otherwise noted. All method blanks are
reported; wnbess indicated otherwise, associated sample data are not blank corrected. Where applicable, unless otherwise noted, Measurement
Uncertainty has not been accounted fior when stating conformity to the referenced standard.

Bureau Veritas lability is limited to the actual cost of the requested analyses, unless otherwise agreed in writing. There is no other warranty expressed or
implied. Bureau Veritas has been retained to provide analysis of samples provided by the Client using the testing methodology referenced in this report.
Interpretation and use of test results are the sole responsibBity of the Client and are not within the scope of sendces provided by Bureau Verltas, unbess
otherwise agreed in writing, Bureau Veritas is not responsible for the accuracy or any data impacts, that result from the information provided by the
customer of their agent.

Solid sample results, except biota, are based on dry weight unless otherwize indicated. Organic analyses are not recovery corrected except for isotope
dilution methods.

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

This Certificate shall not be reproduced éxcept In full, without the written approval of the laboratory.

Aefesence Method swuffin “m® mdicates test methodh inconpoeate vakdated modifications from speciic reference methods to improve prformance,

Maote: EPDs calculated wsing raw data. The rounding of final results may result in the apparent difference

1) Thes best wias petfoemed by 565 Canads inc - Labefield, 185 Concetason St , Lakefield, ON, KOLZHO

12) Pipase note that in the event 3 biochemical oxygen demand analysh cannod begin within the 45-hours Rolding time pequited (for & samgle pressrved at 4°C)L sample will be
fraren, unless atherwne specified by & regulation, 1o maintain ity inegrity,

{3) DO present in the tample should be comidered a5 non-pungeable DOC

{4) TOC presevt in the wemple thould b combdened m non-purgeable TOC

Hote: A parameters inchaded in the present certificate ane accredited by the MELCE unless stated ofheradse.

-

Encryption Key

Pleate direct all questice regarding this Centificate of Analysks 1o
Toutiva Maji, Progect Manages

Ermuad; touelya.raj Bhure s itas. com

Phoreed {514) 448-9001

A N b N N e A S NN MR NA EREA LN ENNSSMMMMTNEmasEaE

Bt mau Veritss has precedures in place 1o guard agalrt imphoper use of the slectronk ugnature and have the equired “ugnateris®, s per ISO/IEC 17005, ugning the reporty,
For Service Group specific validation, plesse refer to the Validation Signatures page if included, otherwise avadable by request. For Department specific AnalystSupendon
validation names, phease rafer 1o the Test Summary wection If inchedod, othevaise svadable by request. This tapodt i autherized by Aglaia Yannakis, General Mahager reiponible
for Thsebiec Dvdronmeental Labod atoey operaticem,

Page 2of 13
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Bureau Verites Job #: C259780 Agnloo Eagle Mines Limited

Report Date: 2022/12/07 Client Praject #: MEADOWBANK DIVISION

Your PO, & OL-1183515
Sampler Initials: AG

DISSOLVED METALS (SURFACE WATER)

[Buresu Veritas 10 LC4620 LC4650 LC4B51
[samgling Date 0710024 w2074 2022710724
COC Number r-a r-a n-a

units| A | B w":ﬂ:‘:‘““ FEED MBBR | TREATED WATER | ROL | G Bateh
[mETALS ICP-MS
[alurndnum (Al] * ugl |wo| - <10 <10 <10 10 | 2347659
antimarny {Sb) ugl| & | 1100 i1 16 12 1.0 | 2347659
[silver |ag) T ug/L | 100 | 0862 <010 <0.10 <10 0.10] 2347659
[Arsenic [As) ugll | 0.3 | 340 89 4.7 .2 0.30] 2347659
Barium (Ba) ugfL [ 1000| 60O 110 79 a5 2.0 | 2347659
[Beryitium (Be) t ugll| - . 20,40 <0.40 <0.40 o.40] 2347659
[Baron (B) ug/L | 5000| 28000 360 350 70 20 | 2347659
Cadrmium {Cd) upll] 5 | 14 037 <0.20 <0.20 0.20] 2347659
[Chramium |Cr) ug/L| 50 - <0.50 <0.50 <0.50 0.50] 2347659
Capoer {Cuj ug/lL (1000 7.3 240 <0.50 2.7 0.50] 2347659
[Tir {Sn) ugfl - <1.0 <1.0 33 1.0 | 2347659
Iran (Fe) ugfl - <E0 <60 540 B0 | 2347659
Lithlum (L) * wgfll| - = <10 <10 <10 10 | 2347655
Manganese (Mn] wg/l | 50 | 2300 38 21 n 0.40] 2347655
Modybdenum (Mo ugfl | 40 | 28000 130 110 85 0.50] 23476539
Mercury (HE) wgfl| 1 [|0.0013) «<0.10 (1) «0.10 {1} «<0.10 (1) 0.10] 2347655
Mickel (NI wgfl| 7o | &0 1500 35 30 1.0 | 2347655
Fhaspharus /L - <10 <10 400 10 | 2347855
Lead (Fb) wgfl| 5 34 0,10 =0,10 0.18 0.10] 2347659
[Saienium (5e) ug/l | 10 52 150 1m B4 10| 2347659
[Strontium {5r) ¥ ug/l = 2500 2300 1700 2.0 | 2347859
[Thalliurm [T1) * u!ﬂ. - - <2.0 <2.0 <10 2.0 | 2347655
Liranium (U] wgfl| 20 | 3320 17 12 6.3 1.0 | 2347659
ITitanfurm (Ti) * u;ﬂ. - <10 <10 <10 10 | 2347855
Vanadium [V) * wgfl| - - <2.0 2.0 <20 2.0 | 2347655
[Zinc (Zn) u.!.l'L 5000( &7 <50 <50 180 5.0 | 2347658
ROL = Repartable Detection Limit
QiC Batch = Quality Control Batch
T Parameter i not accreditable
[1) ROL exceeds critaria

Page 3 of 13 2022/12/07 18:50
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Bureau Veritas Job m; C255780 Agnico Eaghe Mines Limited
Report Date: 2022/12/07 Client Project #: MEADOWBANK DIVISION
Your P.O. : OL-1183515
Sampler Initials: AG
TOTAL EXTRACTABLE METALS (SURFACE WATER)

I&.lnlu Veritas ID LC4620 LE4650 LE4651
kmm 2022/10/24 2022/10/24 2022710/24
COC Numbar na n-a -a

units| A | B mmms ROL| G Batch | FEED MBBR| TREATED WATER | RDL | QC Bateh
[mETALS
A luminum [Al) ug/l| ioa| - <10 10 | 2347351 <30(1) <30{1) a0 | 2347412
Antimany (5h) ugfL| & | 1100 3 10 | 2347351 16 12 1.0 | 2347412
Sitver (Ag) ugiL | 100 | 062 <10 (2} 10| 2347351 | <r0(3) =10 (2} 1.0 | 2347412
nrsanlc (As) ugll| 0.3 | 240 a3 1.0 | 2347351 51 28 1.0 | 2347412
[Barium {Ba ug/L | 1000| B00 100 20 | 2347351 73 41 2.0 | 2347412
[Bervitium |Be} ugll] - = <20 20 | 2347351 <20 <20 2.0 | 2347412
|Boran (8} l.lyL S000| 28000 e 50 | 2347351 340 260 50 | 2347412
iCadmium [Cd) u!.l’L 5 11 0,20 0.20] 2347351 <0.20 <0.20 0.20] 2347412
IChromium {Cr) ugfl | 50 . <50 50 | 2347351 <50 <50 5.0 | 2347412
iCopper [Cu) uyL 1000 7.3 250 10| 2347351 32 B2 1.0 | 2347412
[Tin {5n) ugl - <20 20 | 2347351 <2.0 3.6 2.0 | 2347412
iron {Fe) wg/fl - <B0 &0 | 2347351 <E 20 &0 | 2347412
Lithium (L) T+ ugll| - - <10 10 | 2347351 <10 <10 10 | 2347412
FHMIIMSE{MH:I ug/L| 50 | 2300 ER) 10 | 2347351 21 31 1.0 | 2347412
|HHNF|'1HIJ wgfl| 1 |0.0013] 0,10 {2} 0.10] 2347351 | <0.10(2) 0,10 [Z) 0.10| 2347412
|hlnlwdunum[MDJ ugfl | %0 | 20000 130 1.0 | 2347351 110 81 1.0 | 2347412
|Hickel {ni) wg/L| 70 | 260 1500 20 | 2347351 42 24 2.0 | 2347412
Total phosphorous ug/L] - | 1000 <10 10 | 2347351 <10 480 10 | 2347412
Lead (Fb) uy'L 5 34 0.58 0.50] 2347351 <0.50 <0.50 050 2347412
Feleniurn (Sa) wgfl]| 10 62 170 3.0 | 2357562 200 B4 3.0 | 2347412
[Strontium {Sr} * gl - 2400 20 | 2347351 2400 1700 2.0 | 2347412
Thallium (T1] ugfl = <20 240 | 2347351 <2.0 <20 20| 2347412
Tianium (Ti) + wgll| - - <10 10 | 2347351 <10 <10 10 | 2347412
Uranium (U] T ug/l| 20 | 320 16 1.0 | 2347351 12 6.7 1.0 | 2397412
(Vanadium (V) g/l - <20 20 | 2347351 <2.0 <20 20| 2347412
Zinc (2n) ug/L | 5000| &7 <70 70 | 2347351 <7.0 220 7.0 | 2347412
IRDL = Reportable Detection Limit
0IC Bateh = Quality Control Batch
t Pararmeter |5 not accredited
T Paramater is not sccreditable
1) The detection limit was ratsed due to instrumentation,
2) RDL exceeds eriteria

Fage 4ol 13 2022/12/07 18:50
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Bureau Veritas kob i C259780
Report Date: 2022/12/07

Agnico Eagle Mines Limited

Client Project #: MEADOWBANK DIVISION
Your RO, #: OL-1183515

Sampler Inftials: AG

CONVENTIONAL PARAMETERS (SURFACE WATER)

[Bureau veritas 1D LC4520 L4620
{sampling Date WI2A10/24 2022/10/24
ICOC Number na n-a
RAW WATER 5T19
nits | & | B Raw :ﬂ:::' e [N ROL |GC Batch
Lab-Dup
|CONVENTIONALS
|Bons mell | - B 26 Nk 16 | 2349577
oD mafL - 280 NfA 5.0 |2347735
Canductivity msfem| - - 4.7 KA 0.0010| 2346083
Cyanate (CHO-) mall | - <0325 NfA 0.25 | 2347867
Dissolved arganic carbon T mgll | - = 55 56 20 | 2351992
Fluaride [F] mafl |15] 4 013 HiA 0.10 | 2348310
Nitrate (N} and Nitrite(N) mgil | 10 - 12 KA 0.0 | 2346557
Nitrates (N-NO3-) mgfl | - | 300 11 A QU020 | 2346557
Nitrites [N-NOZ-) mafl | 1 - 039 H/A 0.30 | 2346567
Nitrogen ammaonia (N-NH4+ and N-NH3) | mgfl |05 - 53 A 0.10 | 2346432
Orthaphosphate (F) rr‘_.fL - - <0,050 A U5 | 2346420
I i | - S .79 782 nia | 2346082
Thiscyanate mafll | - - 210 HiA 17 | 2348650
Thiosulfate mafl - 0.37 N/A 0.13 | 2351120
Total Cyanide {CN) mefl | - - 0.082 NfA 0.0030| 2346835
Total Organic Carbon mgll | - - 51 NfA 2.0 | 2347306
Weak Acid Dissoclable Cyanide |CH-} mg/L | 0.2 0022 0.027 LT 0,0030| 2346844
Alkalinity Total {as CaCO3) pH 4.5 1 mell | - - 140 Hfh 1.0 | 2346084
[Bramide (Br-] mefl | - - 3.0 31 10 | 2355749
Chlaride (1) mgfl | 250 | B60 250 250 0.50 | 2355749
Sulfates (S04) mgfll | - - 2000 1900 50 | 2355748
Total Dissolved Solids mafl | - = 3800 MA 10 | 2348131
Total suspended solids [T55) mafl | - - 20 NfA 2.0 | 2348080
ROL = Repartable Detection Limit
Q< Batch = Quadity Control Batch
N/A = Not Applicable
T Parameter is not accreditable
Page 5 af 13 2022/12/07 18:50
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Bureau Veritas Job #: C259780 Agnico Eagle Mines Limited
Report Date: 2022/12/07 Clignt Project #: MEADOWBRANK DIVISION
Your RO, #: OL-1183515
Sampler Initials: AG
CONVENTIONAL PARAMETERS (SURFACE WATER)
|Bureau Veritas 1D LE4650 LC4ES1 L4851
Isampling Date 2022/10/24 2022/10/24 2003/10/24
ICOC Mumbser fn-a A-& n-a
TREATED

Units | A B |FEED MBBR| RDL | QC Batch| TREATED WATER WATER ROL | QC Batch
1 1 I [ 1 [ 1 | ubow | | |
IEMEMNAIS
[Boos ngﬂ. . . 4.0 4.0 | 2348463 85 M/A 5.3 | 2345500
coD mafl 280 50 | 2347735 39 M/A 50 | 2347674
Conductivity mSfem| - 48 00010 | 2345083 43 ) 0U0010| 2345083
Cyanate (CHO-) ngl'L <025 Q.25 | 2347867 <0080 M/A 0,050 | 23478E7
Diissobved organic carban * rr!.-‘L - - 58 2.0 | 2348358 1.9 A 0.20 | 2351552
Fluaride (F) nﬁﬂ. 15| 4 <0.10 0.10 | 2348305 <0.10 MA 010 | 2348310
[Mitrate (N} and Nitrite{N) ml._."l 1] - 11 0.20 | 2348557 25 MNJA 0.20 | 2346557
|N'rtl1m [MN-MOE-] n‘;ﬂ. = | 200 11 0.030 | 2346597 29 M/A 0.20 | 234E5%7
|Nllrlrﬁ1H-H02-i nﬂ,_.ﬂ. 1 = 0.59 0.20 | 2346557 .1 MR 0.20 | 2346557
[Nitregen ammiania (N-NH3+ and N-NH2) rr!.r'L 005 - 52 010 | 2345432 1.2 MA 0,040 | 2345432
Orthophosphate (F) ngﬂ. - 0,050 QU050 | 2345420 0.20 M/ 0,050 | 2346814
pH pH - - T.73 N/A | 2346062 7.79 MJA N/A | 2346082
Thiccyanate mg/L . 210 17 | 2348850 <017 M A D17 | 2348850
[Thicsulfate mafl | - - <0.13 013 | 2351120 <0.13 M/A 013 | 2351120
Total Cyanide |CN) m;n. - - 0.0B6 |0.0030| 2346835 0.049 D.049 0.0030| 2346835
Total Organic Carbon mgfl | - - 51 20 | 2347306 80 M/A 0.20 | 2347306
Weak Acid Dizsociable Cyanide [CN-) mg/l | 0.2 [0D22] 00056 |0.0030| 2346844 0,020 0,019 0.0030| 3345844
Alkafinity Total {as CaCO3] pH 4.5 7 nu-.ﬁ. - - a3 1.0 | 2348084 220 MNJ/A 1.0 | 2346084
|Bromide (Br-) magfl | - . 30 1.0 |23s5749 23 MfA 10 | 2355749
Chioride (CT} m;.rL 250 | 880 250 050 | 2355749 190 MiA 0.50 | 2355749
[Sullates [S04) mgfl | - - 2100 50 | 2355749 1800 BA 50 | 2355749
[Total Dissolved Sollds m;,n_ - = 3800 10 | 2348274 3500 M/A 10 | 2348231
Total suspented salids (T55) mgfl | - - 2.0 2.0 | 2348080 5.0 N/A 20 | 2348080
ROL = Reporiable Detection Lirmdt
OC Batch = Quality Control Batch
/A = Mot Applicable
T Parameter is not accreditable

Page 6of 13 2022/12/07 18:50
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Bureau Veritas Job # C253780 Agnico Eagle Mines Limited

Report Date: 2022/12/07 Client Project #: MEADCWEANE DIVISION
Your PO, & OL-1183515
Sampler initials: AG

GENERAL COMMENTS

A,8: Sall Criteria following appendix 2 of the " Guide d'intervention-Protection des sols et réhabilitation des terrains contamings, MELCC, May 2021.°
antitied * Grilka des criteras génériques pour les sols”. The sall criteria refer to the 5t Lawrence Lowlands Geological Province.

Groundwater criteria A and B follow the appendix 7 entitled "Grille des critéres de quatité des eaux soutermaines” of the document mentionned
above The criterion A refers to " Drinking Water * and the criterion B refers to "Seepage info Surface Water™,

These criteria references are shown for visual aid only, and should not be interpreted otherwise.
- = Thiz parameter 2 not part of the regulation,

CONVENTIONAL PARAMETERS (SURFACE WATER)
Reported detection limits are multiplied by dilution factors used for sample anabysis.
Cyanates: Detection limit ralsed due to matrix interference. LCAE20, LCAGS50
Mitrate and Mitrite: Detection limit ralsed due to matri interference,

TOC < DOC: Both values fall within acceptable RPD limits for duplicates and e likely equivalent.
Sample LCAGZ0, Tatal Extractabde Metals by ICP: Tast repeated.

Results relate only to the items tested.

Fage 7ol 13 2022/12/07 1850
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Bureau Veritas Job #: C259780 Agnien Eagle Mines Limited
Report Date: 2022712007 Client Project & MEADDWEBANK DIVISION
Your PO, M OL-1183515
Sampler Inftlals: AG
QUALITY ASSURAMNCE REPORT
OASGE
Batch linit Gc Type Parameter Date Anakyzed Valup Recovery Units
1346062 I Spiked Blank pH 202311025 11 =
1346083 ILl Spiked lank Condhact ity 202211035 106 1
1346083 T Method Blank Conduct ity 2022/10f25 <0.0000 ms,fem
134G0B4 7L Spiked Blank Alkalimity Total [as CaCOH] pH 4.5 200271025 104 ]
PERTLiLE] ZU Method Benk Alkalinty Tatal |as CaLO3] pH 4.5 205 1.0 mgfL
23464 20 CLd OC Standard Orthophosphate (P} HR2AA0MIE K =
F3464 20 L Splked Alank Orthephophate (F) 0231036 100 -
F34R470 CLO Mathod Blank Orthaphosphate (7) 202210436 <050 ml
1346432 01O QC Standard Nitrogen ammaonia (N-NHgs and N-NH3} 2022/10037 116 ]
1346437 L0 Spiked Blank Nitrogen ammanka (N-Ni#4+ and N-NH3) w002t m ]
TAAGAAD CLO Method Blank MNarogen ammanis (N-N#d+ and N-RH3) 20221027 <0020 mgfL
FAAG59T GEL  Spiked Blank Narate (W) and Mitrite(N] 0220827 104 "
Natrates (N-M03-) 2022/10/37 104 =
Hirites [N-MOZ-) 2022110/37 104 %
73865887  GXL  Miothod Blank Nitrate {N) and Nitrite{N) 202310037 <0030 mg/l
Mitrates (N-NG3-| 020027 <0030 mg/fL
Narmes [N-NO2-} 022110737 <0020 mgfl
1346614 i G $randard Orthophosphate () 2023110136 a7 =
346614 u Spikod Blank Orthephosphate (7] 2022/10/36 ] %
346614 (L] Mathod Blank Orthophosphate (F) 20231036 <0050 mfl
PALRESS Dadl Spiked Blank Total Cyanide [CH) 20231028 104 %
PERTSELY DAl Mothod Blank Total Cyanide [CH) 202211028 <0030 mgfL
46844 AMBE  Splked Dlank Wieak Acid Dissociable Cyanide (ON-) 202211110 108 ]
pER ST ANB  Method Blenk ‘Weak Acid Dissoclable Cyanide (CN-) 2022/1110 ol 030 mi/L
1347306 HWPA  Spiked Blank Total Duganic Carbon 2072f10/38 f i) ®
1347306 HPA  Method Blank Total Diganic Carbon 02201018 «0,20 mg/L
247051 ATT  Spiked Blank Ahmimism (AT 22241104 110 %
Antenony {3h) 20221104 116 w
Sikvar [Ag) 20221104 13 "
Arsenie [As) 0231104 1% Y
Barium {Ba) 2023/11/04 ns k]
Boryllium (Be) 2022/11/04 106 ]
Baran (H) 202211,/04 124 (1) :
Cadmirm {Cd) 20221104 105 %
Chromium (Cr) 0231104 1 w
Copper {Cu] 2023/11/04 ] =
Tin {50} 2023/11/04 114 ]
Iron [Fel 2022/11/04 ] ®
Lithnarm LI} 20221104 o1 =
Manganese [Ma) 2022/11/04 108 %
Mercury [HEl W0231104 128 (1) u
My bdenum (heo) 2023/11/04 1a i
Micked (M} 02211 /04 549 »
Total phosphorous 20231104 106 "
Lead [Pl 2023111,/04 1o =
Stromtium |Se) 202271104 114 ™
Thaltem (17 0231104 ([ ]
Titanhm {Ti) 20221104 104 %
Uranism [U) 2023/11/04 110 =
Wanadiam [V} 202271104 114 =
Zint [2n] 202341104 17 "

Page 8ol 13
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Agnico Eagle Mines Limited

Clignt Project . MEADOWBANK DIVISION
Your RO, ¥ OL-1183515

Sampler Inftials: AG

QUALITY ASSURANCE REPORT{CONT'D)

aAfGE
Batch Init _ QC Type Parameter Date Analyred Valse Recavery  Units |

1347151 ATT  Maethod Blank A A1) 02201104 <10 ugfl
Antimanmy [5b) 22104 1.0 ugfl
Sihvar [Ag) 20121104 1.0 ugfl
Arsenic [As 022/11/04 <10 ugsl
Barium {Baj 2022/11/04 €30 ughl
Bieryllitem | B 2023/11/04 <20 ugfl
Raan (B) 012/11/04 <50 ugfl
Cadmium {Cd) 0221104 <030 ugil
Chromium (Er) 2022/11/04 <=0 ugfl
Copper {Cu) 202371104 €10 ugfl
Tin {5in} 022/11/04 <30 ugfl
fegen [Fe) 02271104 <) ugll
Lithiem {Li) 202201104 <10 ugfl
Manganese [Mn) 2311/04 1,0 ugfl
Misrcury (Mgl 2022/11/04 <0, 50 g
Malybdenim (W) 0321104 <10 ufl
Micked {Bei) 2022/11j04 <20 ugfl
Total phosphorous 2023/11/04 <10 ugfL
Lead |PE] 0221104 <0.50 ugfl
Stroatiem {57 wr2f11o4 2.0 ugfl
Thuallivems {11 202311104 <30 ugfl
Titanhum {Ti) 2022/11j04 <10 ugh
Uranium [U) 202211104 1.0 ugiL
Vanadium (V] 2022/11/04 <30 ugfL
Finc [2n] 0221104 <10 wgfl

PEEFLA P ATT  Spiked Blank Ahprman i (&) 2022/1031 L] ]
Antimany (5b) 2032/10f31 116 L]
Sitvar [ag) 2072/10/31 106 ]
Arsenic [As) m2zfiofa s %
Barium (Ba) 2022/10/31 112 =
Baryllium {Ba) 0221031 ns =
Boran (B} 2022/10f31 214 L]
Cadmium (Cd} H2210/31 108 ]
Chromium (Cr) 23103 111 =
Copper {Cu] 2022/1031 w7 £
Tin [5n) 20321031 e ®
Iren (Fej 2022/10f31 nua L]
Lithiwm LI 2022410431 115 ]
Manganese [Ma) wmrafinfan 113 =
Mascury [HEl 2022/10f31 121 41) ]
Molybdenwm (o) 2022/10f31 L] ]
Micked {Mi} 023031 113 ]
Tatal phoaphorous 2022/1031 106 ]
Lead (Pl 0721031 111 L1
Sobenium [5e) 2022/10f31 n: ]
Strontium (5r) 2023/10f31 111 ]
Thalliwm {11 2022/10/31 100 b
Titanmm (Ti) 23031 116 ]
Uraniym [U) 2022/10/31 12 ]
Vanadium [V] 20221031 113 ]
Ling [Zn] 2022/10/31 108 ]

Fage9of 13
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Bureau Veritas fob K 259780 Agnico Eagle Mines Limited
Report Date: 2022/12/07 Client Project & MEADOWBANEK DIVISION
Your PO, M OL-1183515
Sampler Inftials: AG
QUALITY ASSURANCE REPORT|CONT'D)
QAo
Batch linit Cc Type Parameter Date Anakyzed Valup Recovery Units
13412 ATT  Maethad Blenk Ahpmeniam (Al 20231031 <3 ufL
Antinony (58] 20221031 <. ugfi
Sihveer [Ag) 2022/10f31 <1.0 ugi
Arsenic [As) 2022110431 1.0 ugfl
Barium {Ba) 2023710731 <20 Uil
Berylliem |Be) 22211031 2.0 ugiL
Raoran (B) 0121031 5 ugfl
Catmium {Cd) 20221031 <020 ugfl
Chromium (Cr] 2022/10f31 <50 upfl
Copper (Cu] 202211031 <10 ugfl
Tin {%n) 2023/10/31 <30 ugl
Iren [Fe) 202211031 <y TH
Lihisate LI} 2022/10/31 <1 ugfL
Manganese (M) 20721031 L2, ugil
ROL=1.0
Mercury [Hg) 20221031 <0.10 ogfl
Malybdenum (ko) 202211031 1,0 g/l
Micked (NI} 202211031 2.0 sl
Teital phosphorous 20221031 <1i} ugfl
Lead (Pl 021031 <050 ufl
Sebenium |5¢) 2022/10/31 3.0 ugiL
Stroetium |5r) 2022/10f31 2.0 ugfL
Thallivsms {11 2023710431 1.0 ugl
Titanhim Ti] 20231011 <1y ugfl
Livanium (U} 2022/10/31 <10 ugl
Vanadium (V) 20121031 <30 gl
Zinc [Zn] 2023/10{31 =10 ugfl
1347659 AT Splked Blank Aluminum (Al 022/11/05 1% ]
AntEmony |5b) 2022411405 114 .
Sikver [Ag) H221105 113 =
Arsanic [As) 20221105 18 k1
Barhum {Ba) 2022/11/05 1ns ]
Beryllim {Be) 2023/11 /0% 111 3
Eoron (B 20221105 1 ®
Cadmbum (Cd) HRAA1 5 111 =
Chromium (Cr] 0221105 112 %
Copper {Cu) 20231105 R ]
Tin {5n) 2022 1105 117 *®
Ireen [Fe) 202211/05 117 1
Lighiwm LIY 20221105 111 =
Manganese [Maj 202211 o5 1% =
Malybsdenum (Moo 20231105 11& ]
Mercury [Hg) 2023,/11/05 1361) ]
Nicked (M() 0721105 1 *
Phosphorus 223/11/05 1us L]
Lead {Pb) 2023/11/05 112 %
Sedenium |5e) 0305 no £
Stroatium |56 2022/11f05 116 "
Thallium (T7] 2022/11/05 108 ]
Uranium [U) 2022/11/05 113 ]
Titammm {Ti] 221105 112 =
Page 100l 13 2022/12/07 18:50
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Buresu Verites Job #: C259780 Agnlco Eagle Mines Limited
Report Date: 2022/12/07 Client Project #: MEADOWBANK DIVISION
Your P.O. & OL-1183515
Sampler Initials: AG
QUALITY ASSURANCE REPORT(CONT'D)
QA
Bach init__ GC Type Parameter Date Anabyred Vakie Recovery  Unils
Vamadium [V} 2021105 12 %
fimc {In} 02211005 106 ]
LTRSS ATT  Method Blank Aburminam (Al) M2 11,05 =10 ugsfl
Antimoey {Sh) 21105 <10 ugfl
Sibver |Ag) 2023/11/05 0,10 ugfL
Arsenic (As) 20221105 <, 30 ugfl
Barkam |Ba) 2022/1105 20 ugiL
Benylliam |Be] 202201105 afl a0 WL
Borom (8) 022/11/05 20 ugfL
Cadmsurmn [Cd} 2033/11 /05 <0 ugfl
Cheomiwm |Crj 2023/11)05 050 ugsL
Capper (Cu) 2023/11)/05 <050 ugsl
Tie {5n) 202211005 LA ugsfl
Iram (Fel 0I2/11/05 bl ufl
Lithiam [Li} 20k211 0% =10 ugil
Ranganete (M) 21105 <140 ugfl
Malybdenum {Ma] 20211005 o} 50 ug/L
Mercury (Hyd 20221105 .10 ugfl
Hichel {1} H023/11/0% <10 ugfl
Phesgharus 221105 <10 ugil
Lead [Ph) 2022/11 )05 <10 ugdfl
Selendum () 20221105 <] ugsl
Serentiam (5] 2032111 /05 L ¥R ufl
Thallam {11} 202211 o5 <10 ugfl
Wraniam (L] 202211105 =10 ugfL
TRanium [Ti) 2023/11/05 <10 UL
Vamadium [V} 2022/11,05 =10 ugfL
Zime (Zm) 202241105 <50 ugfL
134614 To0  Speded Blank con 0231029 96 ]
7347674  TOO  Spiked Blank DUP con 2022/10/29 102 N
IATETA TOO  Method Blank con 2022/10/28 5.0 mgfl
FIATTES TOD O Standard oD 2022/10,29 103 %
TI4TTIS TOO  Speked Blank con 202210429 104 ]
T3ATTER TOO Speked Blank DUP con 2022/10439 1 %
PELFEE LY TOO  Method Blank con 210029 <50 mel
FiATELY 8F5  Spiled Blank Cyanate {CRO-) 27210010 111 =
F34TR6T 5F5  Method Blank Cyanate (CRO-) 203310430 <050 gl
FAR0ED WEH  Spelied Blank Total suspended sobids (T55) 2022110 96 »
JIAE0E0  WKH  Method Blank Total suspended solids [T55) 110 <30 mgfl
2348231 WHH  Speked Blank Total Dssohed Solids HrE2/1101 o7 %
AL FRN WEN  Methed Blank Total Dasalved Solids 20 =10 mil
IR T HGU  Spiked Blank Tatal Desolved Sofids 2022/11/03 bl .}
F34EI M4 HGY  Method Blank Total DEsahed Soels 2072/11 03 =10 mfl
T34B305 a1 Spiked Blank Flunride (F) 202310431 28 ]
FALRION i Methed Blank Flunride {F) 202271031 010 mgfl
FELE RN il Spiked Blank Flapride (F) 222710031 o0 »
PELEERLL] U Methed Blank Fhandide (F) 2022/10431 10 ml
T34B453 55F  0C Standard BODS 2032/11/06 17 ]
T3a8ab) 255 Spihed Blank BODS ME11/08 08 »
PELELE w55 Spibed Blank DUP B 2022/11 /0% 108 %
FIARAGT 557 Method Blank BOOS 2022011,/06 L] gl
Page 11of 13 2022/12/07 18:50
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Bureau Veritas kob i C259780
Report Date: 2022/12/07

Agnico Eagle Mines Limited

Clignt Project . MEADOWBANK DIVISION
Your RO, ¥ OL-1183515

Sampler Inftials: AG

QUALITY ASSURANCE REPORT{CONT'D)

aafac
Batch Init _ QC Type Parameter Date Analyred Vilse Recavery  Units |
PEELEEAY S5F  Maethod lank DUP [LCHTS MO0 €20 mL
PA4B49R WA Spiked Hlank Dsohved organic carban M2 105 =
1348498 HPA  Method Blank Dessodved organic carban 02301101 =0,20 L
348890 GEL  Splked Blank Thiooyanate 031102 L] %
pERLLL ] GEL  MWeethod Blank Thiocyanate M2 <017 mifl
IAES00 MPE OC Standard BOOS 202371108 123 ]
340500 MPZ  Splked Blank BONDS 2023/11/08 12 =
349500 MPZ  Splked Alank DUP BOOS 20231108 115 w
245500 MPZ  Method Blank BOOS 2022/11/08 30 mg'L
2149500 MPI  Method Dlank DUR O 2221108 30 L
1348577 MFT  0C Standard BOS 2023/11/08 w7 %
1340577 MPZ  Spiked Hlank B0 20231108 s "
1349577 MP?  Method Blank B 20231108 <20 mgfL
1349577 MPZ  Method Blank DUP B0 202311/08 <20 mgfL
1351120 GEL  Spiked Olank Thiosulate 202301107 ] %
1351120 GEL  Method Blank Thilowalate o for =013 mi/l
2351992 WPA  Spiked Blank Disclved organic carban 2023/11/09 116 ®
2151592 HPA  Method Blank Dsolved organic carban 20221109 023, mafL
ROL=0.20
TASSTAG S5 Spiked Hlank Bramiche (Re-] 202211730 1o *
Chiloride {C1) 022111130 100 %
Sulfates [S04) 202211130 11 ]
1355749 5F%  Method llank Bromide (i) 2022/11/30 <010 mgil
Chieride (C1) 2022/11130 <050 mgfl
Sublates [S04) 2023/11/20 <050 mgfL
pELY L] Bl Spiked Blank Sefenium |Se} 20231125 L] *
1357562 B0 Method Blmk Sedeniam (Se) 02211135 30 [T
RDL = Repartable Detection Lime
ac Standand: A sample of kaman concentration prepared by an external agency under stringent conditions, Used & an independant chock of method accuracy.
Splked Blank: A Bblank matrix sampde 1o which & knewn amount of the shabyte, ususlly fram a tecond source, has been sdded, Used to evaluste method acourdey.
Sethod Blank: A blank matric contaiming all reagents used in the analytical procedure. Used to kentify labaratory contaminatian.
{1] Recovery or relative percent difference (RPD) for this parameter is outside contred limits. The overall guality control for this analysis meets acceptability
criteria

g Vi L
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Bureau Veritas lob &: CI59780 Agnico Eagle Mines Limited
Report Date: 2022/12/07 Chent Project 8: MEADDWRANK DIVISIDN
Your RO. #: OL-1183515
Sampler Initials: AG
VALIDATION SIGNATURE PAGE

The analytical data and all QC contained in this report were reviewed and validated by:

i

Christina Rulfini, B.5c., Chemist, Supenviseur — railement d'échantillons

=@

Faousi Sarsi, B.5c. Chemist, Montréal, SR Analyst

Shu Yang, B.5c. Chemist, Montreal, Anabyst 1|

Buresu Veritat has procedudes in place to guard against inproper use of the elecironic signature and have the requined “signatories”, as per IBO/1EC 17025, signieg the
reports. For Service Groug specific validation, please refer to the Valdation Signetunes page i includes, otherwtse available by request. For Department specific

Anahyit/Supervisor valdation names, please refer to the Test Summary section if included, otherwise avilable by recoest. This report is authoraed by (0], (1] responsible
for {2} (3} laboratory oparations.

Page 130l 13 2022112007 18:50
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Your PO, #: OL-1183515
Your Project #; MEADOWBANK DIVISION

Yaur COUC B N-A
Attention; Thomas Genty
Agnico Eaghe Mines Limited
Meadowbank
Meadowbank
Keewatin, MU
CANADR PO QAL
Report Date: 2022/12/21
Repart & R2E14581
Vershan: 2 - Final
CERTIFICATE OF ANALYSIS
Recebved: 20221109, 09:00
Sample Matrix: Surface Witer
# Samiples Recelved: 3
Dt Date
Analyes Quantity Extracted Analyzed  Laboratory Method Analytical Method
Total Alkalinity (pH end point 4.5) Kfa 2022f11/05 5TL SOP-00038 5M 23 2320-B m
Anions in water LT 202211274 STL SOP-00014 MAR00-ons 1.3 REm
Bicche mical Dooygen Demand (5 days) (2] 2022/1116 2022/11/21 5TL SOP-DD00R MA315-DBO 1.1 RIm
Weak Acid Dissociable Cyanides 2022/11/10 202211424 STL S0P-00035 MASOO-CN 1.2 R4 m
Tatsl Cyanide 2022/11/10 2022/11/11 5TL S0OP-00035 MABDO-CN 1.2 R4 m
Chemical Cxygen Demand 2022/11/15 202211115 5TL SOP-00009 MAZIS-DCO L1R4m
Chemical Cwygen Demand 2022/131/16 2022/11/16 5TL 50P-00005 MAXIS-DCO 1.1 Rd4m
Cenductivity KA 2022/11/09 STL SOP-00038 5M 23 I510-B m
Cyanates N/A 200211118 571 SOP-00010 MAIIS-CNO 1.1RIm
Dissolved Organic Carbon {3) 2022/11/25 2022/11/25 5TL S50P-00243 5M 23 5310-B m
Fluoride Nf& 2022/11/09 5TL SOP-DO03E 5M 23 4500-F m
Taotal Suspended Solids 202211112 2022/11/14 5TL S0P-00015 MA1D4-55 20m
Dissohved Metals {Low DL} site filtered KA 2022/11/25 5TL S0P-00062 MAZD0-MEL 1.2 RTm
Total Extractable Metals by ICP 2022/11/10 2022/11/15 571 S0P-DO062 MAZ00=NEL 1.2 AT m

Total Extractable Metals by ICP
Armmoenia Nitrogen

Kitrates N3, Mitrites{NO2-]-water
pH In water

Orthe Phosphate

Taotal Dissolved 5alids

Totsl Dissslved Salids

Thiocyanates

Total Thicsalts + Thiasalt Species (1]
Thiasutfates

Tatal Drganic Carbon (4}

o e R R e B e R W R e e e e e e e A e W e e

2022413711 2022711715 5TL SOP-D00ET

rfa 2022/11/19 5TL SOP-00020
UL 202211710 5TL SOP-O0014
T 2022/13/09 5TL SOP-DO02E
hf 2022{11/09 STL S0P-00003

2022/13/10 2022/11/11 STL SOP-000%0
2022/11/13 2022/11/14 5TL SOP-00050

LT 202211116 STL SOP-00010
N/A n/A

LIEY 2022/11717 STL S0P-00010
LT 2023111731 5TL 50P-D0243

MA200-hét. 1.2RT m
MAIDD=N 20OR2 m
MA300=Ions 1.3 REm
MAID0—pH 1.1 R3m
MAIDI-F 1.1RAZ m
MA115-50. 1.0R4m
MAIIS-5D.10Rdm
MAIM=lons 1L.1RL M

MA3D4-lons 1L R m
5M 23 5310-B m

Rmmarks:

Bureau Veritas is accredited to ISONEC 17025 for specific parameters on scopes of accreditation, Unless otherwise noted, procedures used by Buresu

Verftas are based upon recognized Provincial, Federal o US method compendia such as OCME, MELCC, EPA, APHA.

Page 1013
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Your RO. R DL-1183515
Your Project ¥ MEADOWRANK DIVISION

Your C.OC & N-A
Attontion; Thomas Genty
Agnico Eagle Mines Limited
Meadawbank
Meadowbank
Keewatin, MU
CANADA PO Oal
Report Date: 20221221
Report #: R2814981
Wersion; 2 - Final
CERTIFICATE OF ANALYSIS

Recelved: 2022/11/08, 09:00

All work recorded herein has been done in accordance with procedures and practices ordinarily exercised by professionals in Bureau Veritas' profession
using accepted testing methadalogles, quality assurance and guality control procedures (except whene otherwise agreed by the dient and Bureau Verltas in
writing]. All data is in statistical control and has met quality contral and method performance criteria unless etherwise noted, All method blanks are
reparted; unless indicated otherwise, mssoclated sample data ase not blank corrected, \Where applicable, unless otherwise poted, Messurement
Uncertainty has not been accounted for when stating conforméity to the referenced standard.

Bureau Veritas labifty is imited to the actual cost of the requested analyses, unless otherwise agreed in writing. There s no other warranty expressed or
implied. Bureau Veritas has been retained to provide analysis of samples provided by the Client using the testing methodalogy referenced in this report,
Interpretation and use of test results are the sole responsibdity of the Client and are not within the scope of services provided by Bureau Veritas, unless
othenwise agreed in writing. Bureau Veritas is not responsible for the accuracy or any data Impacts, that result from the information provided by the
customer or their agent.

Solid sample results, except biota, are based on dry weight wnless otherwise Indicated, Organic anafyses are not recovery comected except for [sotope
diution methods.

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

This Certificate shall not be reproduced except in full, without the written approval of the laboratary.

Arfererae Method suffis “m” indicates test methods incorporate walidated modifications from specfic reference methads 1o improve performance.

Hote; PO caloulated wsing raw data. The rownding of fired results may iesult m the apparent difference.

(1) Thes fist s, pbrfanramees] by SG5 Canida Ine - Lakefield, 185 Conceuilon 5t , Lakefield, ON, KDL2HD

(2) Prease note that i the svent 3 bise bermical coypen demend analysh carmed Begin within the 48-haurs holding tame requined {for @ tample peeuerved a2 9°0), samgle will be
Braren, unless othirwine specified by 8 regulation, i maimiain it Stegrity

(3) DOC present in the semple shoodd be considered 28 non-punpeable DOC

() TOC presert in the sarmple ol be comidered as pon-putgeabie TOC

Hote: AN parameters included in the present certificate are aocredited by the MELCC unless stated otherwie

L Samm Moy
Tro sl Bahager
4 . S

Encryplion Key

Please direct all gueestions regarding this Certificate of Andlyis to:

Tetariym Mg, Project Manager

Dk touriya.na i@t eaveriat cony

Phoned {514 4489001

e i Eo o e

Bureau Yeritan has procedures in place to grased against improper use of the ebectronic sigrature and have the required “sgnatories”, an per BO/IEC 17005, signing the reports.
For Service Group specilic validation, please refier to the Validation Signatures page if indluded, othenwise svailable by tequest. For Depanment specilic Analyst/Supervise
validation rames, please refer to the Test Summary section f inchaded. otherwise svallable by request. This report is authorized by Aglaia Yannakiy, General Manager respormsible
fon Cuseboc Emaronmenital laboratory operations.
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Bureau Veritas job i C263575
Report Date: 2022/12/21

177

Agnico Eagle Mines Limited

Client Project #: MEADOWBANK DIVISION
Your RO, #: OL-1183515

Sampler Inftials: AG

DISSOLVED METALS (SURFACE WATER)

llu:ﬂu Veritas 1D LE402E LE4027 LE4028
mm 2022/11/07 07z/11/07]  2022/11/07
11:00 11:00 18:00

COC Mumber N-A N-4 N-4

units] & | B mmr““ FEED MBBR | TREATED WATER | RDL| QC Batch
|METALS ICP-MS
sluminurm (A1) T ugfL| wo| - <10 <10 9 10 | 2354380
Antimony (Sb) ug/L| & | 1100 15 B.7 7.7 10 | 2354380
Silver [Ag) T ug/L | 100 | D62 <0.10 <0.10 <010 0.10| 2354380
Arsenic (As) ug/L| 0.3 | 340 76 28 3.5 0.30) 2354380
[Barium [Ba) uglL | 1000] &00 5 56 36 110 | 2354380
[Berviium jge) t uglt] - - 0,40 <040 040 0.40{ 2354380
|Baran (8] ugfL | 5000| JE000 270 270 170 20 | 2354380
{Cadmiurn (Cd) ugfl| 5§ 11 4.3 <020 10 0.20] 2354380
IChromium {Cr) ugfL| 50 - 0.55 <050 15 0.50] 2354380
Capper [Cu) ugfL |1000] 7.3 440 13 a2 0.50| 2354380
Tin |5n) t uE.r'L - - <1.0 <10 1.3 1.0 | 2354380
iran (Fe) wgfl| - - 1] <Bl &80 B0 | 2354380
Lithium (LI} * ugfl| - - <10 <10 <10 10 | 2354380
|'-|BHEMESEIMD:I ug/l| 50 | 2300 2 42 28 0.40] 2354380
[malvbdenurn (Ma) ugfL | 40 | 28000 100 a1 57 0.50] 2354380
[Miereury (Hg) ug/l| 1 |oo013 <0.10 1) <010 [1) <0.10 {1) 0,10 2354380
Mickel [Ni} ug/L| 70 | 280 720 100 61 1.0 | 2354380
Phospharus ugll| - - <10 <10 640 10 | 2354380
Lead [Ph) ugfL| 5 34 <010 «<0.10 0.77 0.10] 2354380
Sedenium {Sa) ugfl| 10 62 b 160 3 1.0 | 2354380
[Strontham (Sr) ¢ ugfl| - - 1600 1500 1100 20 | 2354380
Thallium [T * ugfl| - g <20 <20 <20 2.0 | 2354380
Liranium (U]} ugfl| 20 | 320 7.6 5.8 4.3 1.0 | 2354380
Titanium (TH + ugfl] - - <10 <10 <10 10 | 2354380
(Vanadium [V} * ugfl| - - <20 <20 <20 20 | 2354380
Fln:!b'd ug/lL | 5000] &7 <5.0 <50 120 50 | 2354380
|rDL = Reportable Detection Limit
(0T Batch = Quakty Contral Batch
I Parameter Is not accreditable
1} ROL exceads criteria
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Bureau Veritas Job #: C263575
Report Date: 2022/12/21

178

Agnico Eagle Mines Limited

Client Project #: MEADOWBANK DIVISION
Your PO, i: OL-1183515

Sampler Initials: AG

TOTAL EXTRACTABLE METALS (SURFACE WATER)

h-nlﬂ'-hlﬁ LE402E LE4027 LE40ZE
Is ling Dats 02212007 202211107 202211007
1100 11:00 18:00

COC Number N-A H-A N-&

Units| A& B Mwmmﬂ QC Batch | FEED MBBR | OC Batch | TREATED WATER | ROL | QC Batch
EE‘FNS
Aluminuem (AL} wgfL | 100 - <10 2352563 21 2352563 16 10 | 2352152
Antimany |5h) g/l | & | 1300 21 2352563 16 2352563 9.4 1.0 | 3352152
Sibeer [Ag) ugfl | 100 | 062 =10 1) 2352563 | <1.0(1) | 2351563 <1.0 (1) 10 | 2352152
larsenic {As) ugll | 0.3 | 340 94 2352563 a1 2351563 5.4 14 | 3352152
|Bariurn |Ba) uglL |1000] &OD 78 2352563 70 2352563 45 20 | 21352152
hqrﬂiumquo} wl| - = <20 2352563 <20 2352553 <20 2.0 | 2352152
|Boran (8] t ug/L | S000| 28000 310 2352563 10 2352563 220 50 | 2352152
Cadmium {Cd) ugll| S 11 0.36 2352563 | =020 || 2352583 0.6 0.20| 2352152
Chramium (Cr) ug/L | 50 - <50 2352563 <50 2352563 <50 5.0 | 2352152
Copper [Cu) ugll |1000] 7.3 520 2352563 11 2352563 432 1.0 | 2352152
Tin {5n) g/l = <20 2352563 <0 2352563 24 20 | 2352152
firon (Fe) wg.fL - ] 2352563 119 2357843 1000 60 | 23532182
Lithium (L) T4 ug.fL - - <10 23525683 <10 2353583 <10 10 | 2352152
|Manganase {Mn) uEfL 50 | 2300 34 2352563 58 235543 a7 10 | 2352152
Pﬁer:umﬁm ugll| 1 |oom3 0.10 2352563 | <0.10(1) | 2352563 <0,10 (1) 0,10| 2352152
[Mehybdenum (Ma) uvg/L | s0 | 29000 120 2352563 110 2352563 72 10 | 2352152
Mickel (M) ug/l| 70 | 260 810 2352563 130 2352563 70 20 | 2352152
Total phespharous ugll| - 1000 <10 2352563 <10 2357583 1300 10 | 3352152
Lead (Pb) ug.fL 5 34 <050 2352563 0,50 2352563 <050 0.50] 2352152
[elenium (Se) w_t.fL L] 62 180 2352563 190 2357553 87 30 | 2353152
[strontium (S} ug.fL - 1800 2352563 1800 2353563 1300 20 | 3352152
Thallium [T1) ng - - <20 2352563 <20 23575463 2.0 20 | 352152
Titanlwm (T1) T wgll| - - <10 2352563 <10 2353583 <10 10 | 33532152
Urandum (U} T4 ugfl | 20 | 320 88 2353563 7.2 2353583 (1] 10| 3353152
anadium (V) ug’L - = <20 2352563 2.0 2351553 <20 20 | 2352152
Zine (Zn) uiflL [5000] &7 <70 2352563 <70 2352563 55 7.0 | 2352152
|RDL = Reportable Detection Limit
{0 Batch = Quality Control Batch
'+ Paramater is pot accredited
++ Parameter is not sccreditable
1) ROL exceads criteria
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Bureau Veritas job i C263575 Agnico Eagle Mines Limited

Report Date: 2022/12/21 Client Project & MEADOWBANK DIVISION
Your RO, #: OL-1183515
Sampler Inftials: AG

CONVENTIONAL PARAMETERS (SURFACE WATER)

[Bureau veritas Ip LE4D26 LE4D27
2022/11/07 2022/11/07

fampin e 100 e
ICOC Number H-A N-A

Units | A | B Mmlm RDL |QCBatch| FEED MBER| ROL |QC Batch
[CONVENTIONALS
|soos mg/l - . ar 13 | 2354185 21 40 | 2354186
|=uls] mgfL 310 50 | 2354155 300 50 | 2354155
IConductivity msfem| - - a7 0.0010] 2352014 a7 0.0010| 2352014
ICyanate ([CNO-} mgfL 16 0.050 | 2354099 15 0.050 | 2354099
Dissolved organic carbon 1 mgfl | - 56 10 | 2358067 55 10 | 2358067
Fluside [F] mgi | 15| & 0.16 010 | 23s1884| <010 0,10 | 2351884
Mitrate (N] and Nitrite(N) mgil | 10| - 13 0.20 | 2352029 13 0.20 | 2352029
[Nitrates (N-NO3-) gL 300 12 030 | 2352029 12 0.20 | 2352029
[rainsites (n-nD2-) mgt | 1] - 0.39 020 | 2352029] 036 020 | 2352029
[mitrogen ammonia (N-NHa+ and K-8H3) | mga [o.os] - 50 0.10 | 2355682 51 010 [ 2355662
[orthophosphate (7) mg | - &= <0,050 0050 | 2352080 <0050 | ooso | 2352030
| pH - - 7.86 NJA | 2351876 803 NfA | 2351876
Thipcyanate mait | - - 210 17 | 2354148 200 17 | 2354148
[Thicsulfate mgil | - - <13 13 | 2354279 17 13 | 2354279
[Tatal Cyandde (CN) mgfL - 0,022 0uDD30| 2352406 0021 0.0030| 2352406
[Total Organic Carbon mal | - B 56 10 | 2356249 55 10 |z3s6280
IWeak Acid Dissoclable Cyanide {CN-} mg/L | 0.2 |0.022 0016 0015 | 2352405] o015 | oo1s | 2352405
[ABcabinity Total jas CaCO3) pH 4.5 1 mgi | - = 140 10 | 2352018 93 10 | 2352016
|Bromide [Br-] mgit | - - 31 0,10 | 2357357 30 0.10 | 2357357
IChiaride (1) mgfL | 250 B&D 240 0,050 | 2357357 240 0.050 | 2357357
[Sulfates (504) mgiL | - - 2400 50 |23s73s7| 2000 50 | 2357357
[Total Dissalved Solids mglL | - - 3700 10 | 2352337 3700 10 | 2353274
[Tertal suspended salids {TS5) mgil | - - 40 10 | 2353068 11 10 | 2353068
|RDL = Reportable Detection Limit
IQC Batch = Quality Control Batch
t Farameter [s not accreditable
[/ = Not Applicable
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Bureau Veritas Job #: C263575 Agnico Eagle Mines Limited
Repart Date: 2022/12/21 Cllent Project B MEADDWEBANK DIVISION

Your PO, ¥ OL-1183515
Sampler initials: 4G

CONVENTIONAL PARAMETERS (SURFACE WATER)

[Bureau verttas 1o LE4028 LE4D28
2022/11/07 2022 7
famptngate oo | sk
C0C Number H-A N-A
TREATED
Units | A | B |TREATED WATER WATER ROL | QC Batch
||| | Wbbw | ] ]
|soos mgfL | - . 15 N 13 | 2354186
con mgfL 220 [ 5.0 | 2353745
[Conductivity msfem - 37 Nh 0.0010{ 2352014
[Cyanate (CNO-) mg/L 0,050 NSA 0.050 | 2354099
Disobved organdc carbon T mg/l . 75 [ 10 | 2358067
Fluaride {F} mgiL | 15| 4 <010 NiB 010 | 2351884
Mitrate (M) and Nitrite(N} mglL | 0] - <020 N 0.20 | 2352020
Mitrates (N-NO3-) mg/L - 300 D.0x2 LT 0.020 | 2352029
Mitrites (N-NO2-) mgfL 1 - <020 Nfa 020 | 2352029
|Hitrogen ammonia (N-NH&+ and N-NH3) | mg/L [0.05] - 2.4 2.3 0.020 | 2355682
[Drihophosphate (P} mgL| - | - 0,050 HiA 0,050 | 2352030
pH pH - = TE4 LT N/A | 2351876
Thiseyanate mgL| - | - 017 WA 017 | 2354033
Thicsulfate mgi| - | - 0.25 N 013 | 2354279
Tatal Cyanide [CN) mgL | - | - 0.021 N 0.0030| 2352406
Total Organic Carban mgi. | - | - 0 [ 10 | 2386249
Weak Acid Dissociable Cyanide [CN-) mg/L | 0.2 |o.022 0.0097 HA 0.0030{ 2352408
[alicalinity Total (as CaCO3) pH 4.5 1 mgh | - | - 330 [ 1.0 | 2352016
Bromide (Br-) mgh | - | - 22 N/A 10 | 2357387
[Chicride (C1) mg/fL | 250] 850 160 [ 0.50 | p3syasy
|5ulfates (S04} mgfL - 1600 [ 5.0 | 2357357
[Total Dissolved Solids meiL - 2900 Nja 10 | 2353274
Total suspanded solids (TS5} mg/L - 24 [ 20 |23S306E
ROL = Reportable Detection Limit
Batch = Quality Control Batch
NS = Mot Applicable
T Parameter is not accreditable
Page ol 13 2022/12/21 15:15
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Bureau Veritas Job #: C263575 Agnico Eagle Mines Limited

Report Date: 2022/12/21 Client Project #: MEADCWEANE DIVISION
Your PO, & OL-1183515
Sampler initials: AG

GENERAL COMMENTS

BH in water: Holding time already past upon reception.:  LE4028, LE4027, LE402E
A,8: 50l Criteria following appendix 2 of the " Guide d'intervention-Protection des sols et réhabilitation des terrains contaminds. MELCC, May 2021."
entitled * Grille des critbres géndriques pour a3 sals™. The sail eriteria refer to the SU Lawrence Lowlands Geological Province,

Groeundwater criteria A and B follow the appendix 7 entitled "Grille des critéres de qualite des eaux souterraines” of the document mentionned
above.The criterion A refers to * Drinking Water " and the critericn B refers to "Seepage into Surface Water™.

These eriteria referances are shown for visual add only, and thauld not be interpreted athenaize.
- u This parameter Is not part of the regulation.

CONVENTIONAL PARAMETERS (SURFACE WATER]
Reported detection |imits are multiplied by dilution factors used for sample analysis.
Thiosulfate: Datection [imit raised due to matrix interference. LEAD2E, LEA02T
TOC< DOC: Both values fall within acceptable AFD Emits for duplicates and are [ely equivalent.
Mitrate and Nitrite: Detection limit ralsed due to matrix Interference.

Sample LEAD2T, Total Extractabls Metals by ICP: Test repeated,

Results relate only to the items tested.

Page 7ol 13 2022/13/21 1515
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Bureau Veritas Job & C163575 Agnico Eagle Mines Uimited
Report Date: 2022/12/21 Client Project #: MEADOWRANK DIVISION
Your RO, & OL-118351%
Samgpler Initials: AG
QUALITY ASSURANCE REPORT
asfac
Hatch Imit_ GF Type Parameter Cate Anabyred Walue Hecovery Units.
1351876 7Ll Spiked Alank pH 023/11/05 107 3
1351884 7L Splked Glank Flusoride (F} 021/11/09 98 L
351884 I Mdethod Blnk Flisoside [F} 2022/11/09 .10 gL
350004 7L Spiked Blank Comductany 2022/11/03 107 %
1350004 I Meethod Blnk Comductiity FLF PR ] 0.0012, S fem
ROL=0.0010
3IER006 2L Spiked Dlank Allalnity Totsl fas CaC03) pH 4.5 w2311 L 3
ISHNG 2L Bbothod Blank Allealnity Total (ax CaCO3) phi 4.5 0231105 1.0 gL
15 OO Spiked Blank Mitrste (M) and Nitras(N) 022/11/10 100 %
Mitratas (N-ND3-) 022/11/10 10 =
Mitrites [N-MOT-) 202211110 00 L
2352009 CL0  Beethod Blnk Miltrate () and Mitrite[ ) 02211110 0,020 gL
Mitrates {N-HD3-} 022/11/10 <0030 el
Pilbrmes {N-NOG -] 022/11/10 <0030 mefL
IEHAG OO0 Spiked Blank Orthaphosphate (F] H023/1108 a3 %
S CLO Bdethod Blank Orthaphosphate (F] 022/11/09 0050 gL
1352152 MEM  Spiked Blank Abiarrinum A1) 2022/11/14 100 L
Amtimany {5h) 022/11/14 173 (1) %
Sibver (Ag) 2022/11/14 116 %
Arsenbe (As) 023/11/14 124 (1) %
Barim (Ha) 02271114 1m0 %
Bawyllgm {Be) wpaff1a w7 L]
Boron (B} 2023/11/14 111 £
Cadmium {Cd} wp2M1114 116 %
Cheamium [Cr} M23/11/14 117 %
Capper {Ci) 02211114 112 %
Tim {Sn) 022011114 12 (1) L]
o (Fe] w114 1na ;]
Lithim (LI 022/11/14 a6 %
Mangenese (Mn} 2022/11/14 116 -
Marcury (Hl 022/11/14 136 (1) %
Malybdenum (Maj 2022/11/14 120 L
Pilcked {hil) 2022/11/14 114 %
Total phosphorows 202271114 112 L3
Load (Ph) mrIfIfA s ]
Sedenium (Se) 2023/11/14 117 ®
Strontium (51) 022/11/14 120 %
Thallisms {11 021/11/14 114 %
Titamium (1] 022711714 114 L
Uraniam (U} 20231114 m k]
Vamadsim [V} 022/11/14 117 3
Time (70} F022/11/14 11 13
FI5215  MEM  Mdothod Blank Aharminum {41) 2023/11/14 <10 ugfl
Atimary {58) 023/11/14 <10 ugfL
Siber (A 2022/11/14 <1.0 L
Arsenis (A 2022/11/14 «1.0 ugfL
Barium {Ba) 2023/11/14 <2.0 uglL
Bewyllicm (B 022/11/14 <20 ugfL
Boron (B) 0221114 <50 gl
Cadmim (Cd) 0221114 <i,20 ugfl
Cheambuem {Cr) 2022/11/14 <50 ugfl
Page 8 of 13 2022/12/31 15:15
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Bureau Veritas Job #: C263575 Agnico Eagle Mines Limited
Report Date: 2022/12/21 Client Project #: MEADDWBANK DIVISIDN
Your PO, & OL-1183515
Sampler initials: 4G
QUALITY ASSURANCE REPORT(CONT'D)
QARDL
Batch Init _ QF Type Paramoter Date Anabyed Maluo Racowery Units
Copper [Cu) 211414 <10 UL
Tin {5n] HI/11/14 <20 ufL
trom {Fo} 2032/11/14 bl Uil
Lithium (L] Hxzf11/14 <10 ugfl
Manganese (Mn) wrfiia <10 ugfL
Merciry (Hg 011414 <010 ugfl
Mokybdenum [Mo] W14 <10 ugil
Hickel [Hi) W0rf11/14 <30 ugfl
Totul phospharous BO/11/14 <10 Ul
Lead [Ph) H3/11/14 <050 uifL
Selemium [Sa) wrfiifa <30 ugfl
Strontium [51] 103311114 <10 ugL
Thallrn (11} W2f11/14 <10 UL
Thanim [Ti) worzfii1a <10 gl
Uramium L] W022/11/14 =10 ugfl
Vanadium [V} W022011/14 <30 ugfl
Tine {Zn) MW2/11/14 <70 UL
2352337 ZI Spiked Mank Tatal Dissabied Snlids HREf11/11 a1 1
1353337 IIH Mathod Blank Tatal Dissalvid Solids 0311711 <10 mfL
F357405 DML Spiked Blank ‘Wieak Ackd Desodable Cyamide {CN-) xazfiihn a9 k]
1353405  DMI Method Blank Wieak Ackd Devsociable Cyanide {CN-) 211/ 0G0 L
353406 DM Spiked Blank Total Cyanide (CN] HWIf11/11 o3 %
1352406 DMI Mathod Blank Tatal Cyanids (CN] 03/11/11 <0030 mfL
135563 ZEQ  Spiked Blank Alyrninum [Al} W03/1115 10 %
Antimony [$h) 0211115 131 (1) %
Siker (Ag] 0221115 114 %
Amsenic {As] 1115 116 3
Hasiim {Ba] w1115 115 3
Heryliim (e 01115 110 %
Baron (] M5 113 %
Cacinhim [Cd) W15 105 %
Chromiam |Cr) W11 115 1
Copper [Cu) {1115 107 %
Tin [Sn] MW211/15 121 (1) %
tran {Fej HI/11/15 114 3
Lihiuen fLi] W032/11/15 12 3
Manganese (Mn] W022/1115 112 %
Merciry (Hg) 21115 129 (1} 1
Mobybdenum (Mo 21115 114 b
Hickel [N} /1115 1 %
Total phosphorous 1115 106 3
Lead (Ph) H2/11/1% 112 %
Selenium [5e) WATf11/15 17 n
Strontim (5] Wf11/15 118 3
Thallum [T1) 11715 113 N
Titanaam [Ti} 011 114 3
Urasium (U] 021115 111 3
Vanadim (V) W15 113 %
fine {Zn) W1115 104 %
18543 260 Method Blank Adurninum [Al} H2{11/15 14 ugfL
Antimony [5b) HWI11/15 <10 UL

Page 9 of 13
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Bureau Veritas Job #: C263575 Agnico Eagle Mines Limited
Report Date: 2002/12/21 Cllent Project #; MEADOWBANK DIVISION
Your PO, #: OL-1183515
Sampler inftials: AG
QUALITY ASSURANCE REPORT{CONT'D)
aafac
ch Init__0OC Type Pasameter Dute Analyred Valse Rucirary Units
Sikver (Ag] W0311/1% <10 ugsL
Arsenic 5] 11115 1.0 ugfL
Hasum {Ha] 2W22/11115 <10 ugfl
Herylim ] WG <30 ugfL
Baron (8] M5 o] ugsL
Cadmnim [Cd) H2f11/15 <030 ugfl
Chrombiam {Crj WIS <50 ugl
Copper [Cu) MR <10 ugfL
Tin [5n] 211115 <30 UL
from {Fa} HIH1L/15 150, ugsfl
HOL=6)
Lithium [Li] Wa211/15 <10 ugfL
Mamganese (Mn) 1115 10, sl
ROL=1.0
Berory (Hgl H311/15 <1310 ugll
Mokybdenum [Mo] W032/1115 <10 ugl
Hickel [N} 01115 <30 ugfL
Total phaspharous 21115 <10 Uil
Laad [Pl} HI/11/15 <050 ugfL
Selenium [So) Wraf111% <30 gL
Stronthim (5] M2f11/15 <20 ugfl
Thatbsum [T1} HW22/11/15 <30 ugsl
Thanasm [T1) 1022011115 <10 ugll
Urasiim {L] 21115 <10 gL
Wanadiim (V) 21115 <30 ugfL
finc {Zn) 032f11115 35, ugil
ROL=T7.0
115068 WKW Spiked Blank Tatal suspended solids (T55) 023/11/14 a3 £
153068 VKM Method Blank Total sspended solids (T55) H211/14 <30 L
1353274 EME  Spiked Blank Total Dhsalved Soiids W14 100 3
13533374 EME  Method Blank Total Disobywd Solids H022f11/14 <10 mg/L
535 DY Of Standarnd oo ME11/15 a7 %
35345 Y3 Spiked Blank con HI11/15 98 3
SIS DY¥3 Spiked Blank DUP con 072/1115 106 L
359745 DY Mothod Blank con WaIj11/15 <50 mglL
1354033 GNL  Spiked Blank Thigoysnate 21115 92 5
1354033 GNL Wathod Blank Theacyanate W15 <017 L
54089 L0 Spiked Blank Cyanate [CNG:) Hj11/16 108 %
1954099 OO Method Blank Cyanate [CND-) H211/16 050 gL
1354148 G Spiked Blank Theocyenate HI11/16 93 %
J354148  GNL Method Blank Thisoyanate Hrf1ING =017 mfl
54155 DY OC Standard con HR11/16 104 %
954155 DVD  Spiked Blank oD HIH11/16 105 %
2354155 Dv3 Spikod Blank DUP oo W022/11/16 plir] %
2334155 DYl Method Blank con 20211118 <30 mfL
FIS41B6 555 Spiked Blank BODS M2 110 %
1354186 55 Spiked Blank DUP BODS HR2f11/21 108 %
%4186 S5F  Mothod Blank BO0S 221121 <30 mgfL
S8 S8 Method Blank OUR BO0S 11421 <30 gL
15ITY GNL Spiked Blank Thiosustfate N7 11 %
1354279 GNL Mathod Blank Thisusifate 221117 <0.13 gl
Page 106 13 2022/12/21 15:15
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Bureau Veritas Job # C263575 Agnico Eagle Mines Limited
Report Date: 2022/12/21 Client Project ®: MEADDWEBANK DIVISION
Your RO, & OL-1183515
Sampler initials: AG
QUALITY ASSURANCE REPORT(CONT'D)
QASfQc
Batch Init___ Q¢ Type Pasumirtor Date Anabyed Maluo Riconiry Units
254380 ZEOQ  Spiked Blank Akarninum [Al} 21125 a1 []
Antimony [Sb) 2022111425 101 %
Sikver (Ag) P15 a1 ~
Arsanic {As) WS a4 %
B {Ba) H0I211425 a1 %
Beryliim [Be) 0211425 92 %
Baron [B] o FRRTE L 102 ]
Cadmium [Cd) Horf1135 ai %
Chiamiam {£r) HOX211/25 a3 %
Copper [Cu) 203211125 13 =
Tin [5n] W22/11125 101 ]
from {Fe} 0TI a0 %
Lithiurn [Li] 0211425 a0 %
Marganese (Mn) H0F211425 a3 %
Molybdenum (Mo] WIS L F) %
Meroury (Hg) 200211425 105 1
Nickel [Ni) 202211125 a0 %
Phosphorus 2211425 BE %
Lead [Pl 2032/11/25 89 %
Solenmm [So) 203211425 a1 %
Sarontium [$¢) H0X2/11/25 a3 %
Thalkimm [TT) H0I211425 a5 %
Uramhum (U] 2032111425 88 %
Tanim [Ti) 203211425 a2 ]
Vanadium (V) 2032111425 a1 1]
Zine {Zn) 203211425 a0 %
1354380 FEQ  Method Blank Abuminum [Al) 211425 <10 ugfL
Antimeny [5) JI1LIES <1.0 [T
Sikver (Ag) F0X21142% <010 ugfL
Arsenic |As] 021125 <0.30 ugfL
Batim {Ba) RS <10 upfl
Beryilum [Be) WIS 0,40 ugh
Baron [B) H0I211425 <M ugh
Cadmium [Cd) 0221125 0,20 ugfL
Chramiam {Cr) FILS <050 gl
Copper [Cu) 20I/115 <050 ugfl
Tin [5n] 203211425 <10 ugfL
Iron {Fe} 211425 <) ugfL
Lighkhurm (LI 01211425 <10 ugfL
Mangandse (Mn) IS 0,40 ugl
Mokybdenum [Mo] 21145 <050 ugft
Mercury (Mgl H0X2f1142% <010 ugfL
Nickel [N} 21125 <10 ufL
Phosphorus W2111425 <10 ugfl
Lead [P} 2032111425 <0,10 ugfL
Seleniim [So) F0X21142% <10 ugfL
Strontiim [51) 202211425 <30 ugfL
Thalkm (T1) 3211425 <10 UL
Uramium U] 2021125 <10 gL
Tanium [T1) H0X211/25 <10 ugh
Vanadium (V) H0I211425 <30 ufL
Fage 110113 2022/12/21 15:15
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Bureau Veritas Job &: C263575 Agnico Eaghe Mines Limited
Report Date: 2022,/12/21 Cliznt Project #: MEADOWBANK DIVISION
Your RO, B OL-1183515
Sampler Initials: AG
QUALITY ASSURANCE REPORT(CONT'D)
asjac
Badch init O l'ﬁ)ll Parametor [ate Anakyred Walue Reoovery Uit
Zime (In) H2/11/15 <510 ugfl
EEL 1 F ESW  Spaled Blank Mitrogen ammaonia {N-NHds and N-HH3} 2119 14 ]
FASSEED 5w Method Blank Nitrogen smmonda {N-Nid+ and N-NHY} 2231119 <000 L
FASH40 HP&  Speled Blank Tatal Drgamic Carbon 2021121 103 =
23156249 HPA  Method Blank Total Qrgamic Carbon 1N k30 mgfL
FELTELTS GXL  Spiked Blank Bromide (Br-} 0211134 100 )
Chiarida (CH 202101124 a9 ]
Sulfates [S04) 2022/1124 110 =
1357357 GXL  Method Blank Bromide (Br} 20811124 <10 mgfl
Chioride [C1 033/11/38 <0050 mg/L
Sulfaves (S04} F112% 450 mfL
TiSTE4A}  MEM  Spiled Blank Iran (F 06 105 =
1357843 MEM  Method Blank lron (Fe 20231128 <60 ugfl
1358067 HPA  Spiked Blank Dialved organkc carbon 02/11/25 02 ]
FISBDET HPA  Method Blank Desolved ofganic carban 2021125 026, mgfl
A =020
ADL = Reporiable Detactian Limit
0C Standard: A samiphe of known concentration prepaned by an external agency under stringent conditions. Used s an independent check ol method socuracy.
Splked Blank: A Wank matrix sample 1o which a known amount of the snalyte, useally fram & second sournce, has been added. Used 1o evaluate method accuraty.
Ktethod Blank: & blank matrix containing all resgents used in the analytical procedare, Used to identily laboratosy contamination,
(1) Recovery ar relative pereent difference (RPD) for this parameter is outside contral limits. The overall quality central for this analysis mests scceptability)
criteria

s Yo llnd
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Bureau Vieritas Job #: C263575 Agnico Eagle Mines Limited
Report Date: 2022/12/21 Client Project #: MEADDWEANK DIVISION
Your PO, #: OL-1183515
Sampler Initials: 4G
VALIDATION SIGNATURE PAGE

The analytical data and &l GC contaired in this repon were reviewed and validated by:

7
i ——

Christina Ruffinl, B.5¢., Chomist, Supervisour — traitement d'dchantillons

=

Faouzi Sarsi, B5c. Chemist, Montréal, SR Analyst

b (5

Lovena i Benedetto, B,5c., Chemist, Customer Service Specialist

" i,

Micheding Cinguing, Anaiyst |1

Berreani Veritas has procedures in place to guand Sgaiadt mproger wie of (he slettronic wignatune and have the requined “dgnatonies”, & per (5300 IC 17025, sgning the
reports. For Service Group specific valldation, please refer to the Yalidation Signatures pag if included, otherwiie svallable by request. For Depantment specific
AnalystfSapéndsor validation names, pleaie refer o the Test Sarmemary section il induded, otberane wailsble by ieguedt. This répon i authariced by [0, (1} responailile
Tor {2] (3] Liboratory operations.

Page 130413 M02L12/21 15:1%

Batww Vet Borsas Verian B0 Mosibe e Ussts, Vil R-lastent, Oudbe, Concda 1T LPS ol (UIADSABBO0T W [SLA] GERY1T  Ligres i ik | |74 9909



188

F.3. R1/P3

===
SS====

=

S

TR LI IIL T

e




189

Your PO, #: 01-1183515
Site Location: MEADOAWRANE DIVISION

Your C.OJC B N-A
Attention; Thomas Genty
Agnios Eagle Mines Limited
30

10200 routs de Prefisac
Rouwyn -Noranda, QC
Canads oY 1C0

Report Date: 2023/01/18

Repart & R2820116
Vershan: 1 - Final
CERTIFICATE OF ANALYSIS
Recebved: 2022/12/28, 10:00
Sample Matrix: Surface Witer
# Samiples Recelved: 4
Date Date
Analyes Quantity Extracted Analyzed  Laboratory Method Analytical Method
Total Alkalinity (pH end point 4.5) 3 Nfa 2022f12/28 5TL SOP-00038 5M 23 2320-B m
Anions in water 3 WA 20221229 STL SOP-00014 MAR00-ons 1.3 REm
Bicche mical Dooygen Demand (5 days) (2] 4 2022/12/29 2023/01,/03 5TL SOP-D0008 MA315-DBO 1.1 RIm
Weak Acid Dissociable Cyanides 3 2022/12/28 202212129 511 S0P-00035 MASOO-CN 1.2 R4 m
Tatsl Cyanide a 202241228 2022/12/28 5TL S0OP-00035 MABDO-CN 1.2 R4 m
Chemical Cxygen Demand 2 20230011 2023/00 11 5TL SOP-00009 MAZIS-DCO L1R4m
Chemical Cwygen Demand 1 2023/01/12 2023/00/12 5TL S50P-00005 MAXIS-DCO 1.1 Rd4m
Cenductivity a KA 2022/12/28 STL SOP-00038 5M 23 I510-B m
Cyanates 3 UL 20221230 571 SOP-00010 MAIIS-CNO 1.1RIm
Dissolved Organic Carbon {3) 3 2022/12/29 2022/12/26 STL S0P-00243 5M 23 5310-B m
Fluoride 3 Nf& 2023/01/06 5TL SOP-DO03E 5M 23 4500-F m
Taotal Suspended Solids 3 1022/12/28 2022/12/29 STL S0P-00015 MA1D4-55 20m
Dissohved Metals {Law DL lab filtered 1 KA 2023/04/13 5TL S0P-00062 MAZD0-MEL 1.2 RTm
Dissolved Metals {Low DL) site filtered s LT 2023/01/03 5TL S0OP-00062 MAZ00=NEL 1.2 AT m
Tatal Extractable Metals by ICP k| 2022/12/29 2022/12/31 5TL S0P-00062 MA200-hét. 1.2RT m
Armmoenia Nitrogen 3 T 2023/04/05 5TL S0OP-0O0&0 MAIDD=N 20OR2 m
Kitrates| NO3-), Nitrites{NO2-]-water 3 UL 202212129 STL SOPO0014 MA300=lons 1.3 REm
pH in water 1 nNfa 2022/12/28 5TL S0P-D0038 MA1D0-pH 1.1 R3m
Orthe Phosphate 3 NfA 2022/12/26 STL S0P-00003 MAIDI-F 1.1RAZ m
Taotal Dissolved 5alids 3 2022/12/38 2022/12/29 5T SOP-00050 MA115-50. 1.0R4m
Thiocyanates 3 Nfb 2023/04/03 5TL SOP-00010 MA3IM=lons 1.1 RL m
Total Thiosalts + Thiosalt Species (1] 3 LT /A
Thiasutates 3 NfA 2023/01/04 5TL S0P-00010 MA304~-lons 1.1 R1m
Tatal Organic Carbon (4) 1 Nfa 2023/04/03 STL SOP-00243 5M 23 5310-B m
Tatal Organic Carbon (4} 2 Nf& 2023/01/04 5TL SOP-00243 5M 23 5310-B m

Rmmarks:

Bureau Veritas is accredited to ISONEC 17025 for specific parameters on scopes of accreditation, Unless otherwise noted, procedures used by Buresu

Verftas are based upon recognized Provincial, Federal o US method compendia such as OCME, MELCC, EPA, APHA.
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Youwr PO, 8: OL-1183515
Site Location;  MEADDWBANK DIVISION

Youer C.OC W N-A
Aftention: Thomes Genty
Agnico Eaghe Mines Limited
]
10200 route de Preissac
Rouyn -Noranda, QC
Canada M 10
Report Date: 2023/01/18
Report ¥ R2820116
Wergion: 1 - Final
CERTIFICATE OF ANALYSIS

BUREAU VERITAS JOB #: C272617

Received: 2022/12/28, 10:00

All work recorded herein has been done in sccordance with protedures and practices ordinarily exercised by professionals in Bureau Verltas' profession
using accepted testing methodologles, quality assurance and guallty control procedures [except where otherwlse agreed by the client and Bureau Verltas in
writing). All data is in statistical contral and has mat quality contrel and method performance criteris unless otherwise noted. All method blanks mre
reported, undess indicated otherwise, sssociated sample data are not blank corrected, Where applicable, unbess otherwlse noted, Measurement
Uncertainty has not been accounted for when stating conformity to the referenced standard.

Bureau Veritas liabdlity is limited to the actual cost of the requested analyses, unless otherwise agreed In writing. There is no other warranty expressed or
implied, Bureau Veritas has been retained to provide analysis of samples provided by the Client using the testing methodclogy referenced in this report.
Interpretation and e of test results are the sole responsibility of the Client and are not within the scope of services provided by Bureau Veritas, unless
othenyvise agreed In writing. Bureau Verltas s not respansible for the accuracy or any data Impacts, that result from the information pravided by the
customar or their agent,

Solid sampde results, except biota, are based on dry welght unless otherwise Indicated. Organic anayses are not recovery corrected except for Isotope
dilution methods.

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

This Certificate shall not be reproduced except in full, without the written approval of the laboratory.

Referoncs Mithod sl “m” indcates tev methods inconpanate validated modifications from spetific reference methads 10 imprens perlormancs

Hote: RPO calculated wuing raw data. The rounding of fisal results may result in the apparent difference,

{1 This test was performed by 565 Carada inc - Lakefield, 185 Concession 81, Lakefield, ON, KDLEHD

{2) Mearse note that in the event a biochemical coygen demand analpis cannaot begn within the 48-hours holding Lme requived {for & semple preserved ot 4°C), sample will be
frozen, unless otherwne specified by a regulation, to maintain it's integry.

{3) DOC present in the sample should be considered as non-purgeable DOC

{4} T0C present in the sample should be corsidered a5 non-pungeabde TOC

ot Al parameters ncluded in the present cenificate ane aocrediied by the MELLE unbeus stated atherwise,

Encryption Key Lo

Pleate direct all guesticns regarding this Certficate of Analyin o
Boswe Mosan, Project Marager

Ermal josue. o in burea e tas com

Praonel {514) 448-5001

Bureau Veritas han procedures in place 1o guard agaimi improper ise of the elecironic signature and have the requined "signatories”, as per SO0 17025, signing the reports.
For Service Group apecific validation, please reler to the Validation Signafures page H included, otherwise available by request. For Departrment specific Analyt/Supervior
valbdation names, plesse reler 1o the Test Sumemary yecton i inchided, cthervwne available by request. This report b authorited by Agleia Yannakis, General Manager respornible
for Cuebes Environmental labowatory operations.
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Bureau Veritas Job o C2T2617
Report Date: 2023/01/18

Agnico Eagle Mines Limived
Site Location:  MEADOWBANK DIVISION
Your PO, #: OL-1183515

DISSOLVED METALS (SURFACE WATER)

191

|Bureau Veritas ID Lioaas Liogss Lioas?
[sampling Dats 2022/12/21 2002/12/21 2022f12/21
{coC Number N-A N-A N-A

units| & | @ | RAWWATERSTIS | ) MBBR|ac Batch| TREATED waTER | RDL| OC Batch

{AUGUST)
[mETALS ICP-MS
Aduminem (Al) 1 ugll [ 100] - 1z <i0 2367613 <10 10 | 2367581
Antimony [5b) LEFL & | 1100 14 14 2367613 11 1.0 | 2367581
[58ver [Ag] T L!.fL 100 | DLEZ <0,10 <0,10 2357613 <0,10 0,10 2367581
Arsenic |As) I.!,I'L 0.3 | 340 &4 35 2367613 7 0.30| 2367581
Barium (Ba) l.!fL 1000| &0 74 62 2367613 38 2.0 | 2367581
|Eer'ﬂ1lurn [Be) + wgfl| - - <0.40 <0.40 2367613 0,40 0.40| 2367581
|Boren (8) ui/L | 5000 | 25000 320 3o 2367613 240 20 | 2367581
(Cadmium [Cd) ugfll| 5 13 6.7 16 2367613 1.0 0.20| 2367581
Chramium [Cr] ugfl | 50 = <0.50 <0.50 2367613 13 0.50| 2367581
Copper (Cu) ug/L |1000| 7.3 &2 <050 | 2367613 4.7 0.50| 2367581
Tin {Sn] 1 uglL - €10 <1.0 2367613 33 1.0 [ 2367581
I [Fe) uglL = <60 <60 2367613 58 60 | 2367581
Lithium (LI} * ugll| - - <10 <10 2367613 <10 10 | 2367581
[Manganess (M) ug/L | 50 | 2300 18 28 2367613 6.2 0.40| 2367581
[Malybdenum (Ma) ug/L | 0 | 28000 120 110 2367613 82 0.50| 2367581
[Mercury (Mgl wg/l| 1 |0.0023 017 <010 (1) | 2367613 0,10 (1) 0.10| 2367581
Mickel (M) ug/L| 70 | 260 350 12 2367613 Fil 1.0 [ 2367581
Phosphorus ugfl| - - 40 <10 2367613 1300 10 | 2367581
Lead (Ph) ug/lL| § 34 <0.10 <0.10 2367613 «0,10 0.10| 2367581
|Selenium [S&) ug/L| 10 62 200 190 2367613 (] 1.0 | 2367581
Strontium [Sr) T uglL . 2000 1800 2367613 1500 2.0 | 2367581
Thallium (T1) t ugfL - <20 <20 2367613 <20 2.0 | 2367581
Uraniurn (U] ug/t| 20 | 220 11 7.8 2367613 6.4 1.0 | 2367581
Titanium (Ti) ¥ Lg__.fL - <10 <10 2357613 <10 10 | 23657581
Wanadium [W) t L!.H. - - <20 =2.0 2367613 <20 2.0 | 2357581
Zinc (In) I.E.ﬂ. 5000| &7 <5.0 =50 2367613 15 5.0 | 2367581
ROL = Reportable Detection Limit
0C Batch = Quality Controd Batch
* Farameter is not accreditable
(1) ROL excesds critaria
Page 3 of 15 2023/01/1809:08
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Bureau Veritas Job : C272617
Report Date: 2023/01,/18

TOTAL EXTRACTABLE METALS (SURFACE WATER)

Agnico Eagle Mines Limited
Site Location:  MEADOWBANK DIVISION
Your P.O. ®: OL-1183515

192

|Buureas Veritas iD Li0g49 Lioase Lioas?
{sampling Dwte 2022/12/21 00212/ 2072/12/21
ICOC Number M- H-& N-A

unis| & | B | PAWWATERSTIS | or MBBR| QC Batch| TREATED WATER | RDL| QC Batch

[ALPGUST)
METALS
Aduminum (Al) ugil | 100 - 21 <10 2367557 29 10 | 2367555
Antimony [55] ugh| & | 11 19 14 2367557 11 1.0 | 2367555
Slver (Agl ug/l | 100 | 062 <1.0(1) <10{1) | 2367557 <L.0 {1} 1.0 | 2367555
Arsanic (As) ugll | 0.3 | 340 o0 3.4 2367557 28 1.0 | 2367555
(Barium (Ba) u!ﬂ 1000( &00 71 57 2IBTEST 38 2.0 | 2367555
{B!nnllumtﬂ!i wgfh| - - <20 <20 1367557 <20 2.0 | 2367555
|Boron (B) t ui/L | 5000] 28000 300 250 2367557 330 50 | 2367555
Cadrmium (Cd) ug/l| 5 13 56 18 2367557 067 0.20| 2367555
Chramium (Cr] ugll| 50 - <5.0 <50 1367557 <50 5.0 | 2367555
Copper (Cu) ug/L [1000| T3 45 2.3 2367557 3.4 1.0 | 2367555
Tin [5n) gt | - - 2.0 <30 2367557 31 2.0 | 2367555
iron (Fa) ugt| - . <50 <B0 2367557 a1 60 | 2367555
Lithium (Lij 11 ugh| - - <10 <10 2367557 <10 10 | 2367555
Manganese (Mn] ugi| 50 | 2300 17 28 2367557 7.6 1.0 | 2367555
Mercury [Hg) wglt| 1 |o.m013 0,10 {1} <0101 | 2367557 «L10{1} |0.10] 2367555
Molybdenum [Mo) ug/l| 40 | 29000 120 o8 2367557 B3 1.0 | 2367555
Mickel (NI wg/l| ™0 | 260 340 17 2367557 21 2.0 | 2367555
Total phospherous uwglh| = 1000 11 <10 2367557 1200 10 | 2367555
Lead (P} ugfl| 5 34 <050 «<0.50 1367557 <0.50 0.50| 2367555
Selenium (Se) wpll| 10 | &2 180 170 2367557 62 3.0 | 2367555
Strantium (S0 ug| - e 2000 1800 | 2367557 1500 2.0 | 2367555
Thallium | Ti} ugt| - - <t <20 2367557 <20 2.0 | 2367555
Titanium {Ti} 1 ught| - = <10 <10 2367557 <10 10 | 2367555
Uranium (U] T ugl| 20 | 320 12 a0 2367557 BS5 1.0 | 2367555
Vanadium (V) uglt| - - <20 2.0 2367557 <20 2.0 | 2367555
Zimc {In] ug/L | 5000| &7 <7.0 <7.0 226757 13 7.0 | 2367555
ROL = Repartable Detection Limit
0T Batch = Quality Control Batch
T Parameter is not accredited
*t Farameter [s not accreditable
K1) AOL exceads oriteris
fage 4 of 15 2023/01f1809:08
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Bureau Veritas job & C272617
Report Date: 2023/01/18

CONVENTIONAL PARAMETERS (SURFACE WATER)

Agnico Eagle Mines Limited

Site Location:

Your PO, #: OL-1183515

MEADOWBANK DIVISION

[Bureau Veritas 1D Lioaag [
|sampling Date 2022{12/11 202212121
CIOC Numbar H-A Bi-A
RAW WATER 5T19

Units | & B {AUGLST) ROL | FEED MBBR| RDL |QC Batch
[convenmonas
[aoDs ma/L - <53 53 69 53 | 2367526
coD mg/L - 340 50 300 5.0 | 2369786
Conductivity m&cm 4.6 00030 4.6 Q.0010] 2367437
Cyanate (CNO-) me'L - iz Q.50 12 0.050 | 2367824
Dissclved arganic carbon ¥ ma/l | - - (3% 1.0 67 1.0 | 2367625
Fluoride (F) rr!fL 1.5 4 013 0.0 <0.1Q 010 | 2365016
Nitrate (N) and Nitrite{N) rrgfL 10 - 15 0.20 11 Q20 | 2367478
Bitrites (M-NO2-] ma'l | 1 - 036 0.20 7 020 | 2367478
Witrogen ammania (N-NH&+ and N-NH3) | mg/L [008] - 54 0,10 57 0.10 | 2368837
Crthophosphate (P miL - =0,050 0050 <0050 | 0,050 | 2367452
nH eH = 784 N/A 743 WA | 2367435
Thiocyanate mg/L - 50 17 240 17 | 2367945
Thiosulfate ma/L - <13 12 <13 13 | 2367981
Total Cyanide [CN)] mi/L - 0,034 0.0020 0,030 0.0030] 2367439
Tatal Crganic Carban mgll | - = 65 10 &0 10 | 2368042
Weak Acid Dizociable Cyanide [CN-) mi/l | 0.2 [0.022 0.031 Q.0030 0.035 Q00301 2367441
Alkalinlty Total [as CalO3) pH45 7 n-gl. - 140 1.0 120 1.0 | 2367438
Bromide (Br-) rr!fL - - 3.0 1.0 3.0 1.0 | 2367492
|d1]u:r‘rdHEﬁ rr!r'L 250 | B&D 240 0.50 240 Q.50 | 2367492
Sulfates (504) mfL = 2300 50 2200 5.0 | 2367492
Total Dissolved Sofids n';l"l. - #0000 10 4000 10 | 2367418
Total suspended solids [T55) mgL - <20 20 15 2.0 | 2367416
RADL = Aeportable Detection Limit
oL Batch = Quality Contral Batch
T Parpmeter i not accreditable
/A = Not Applicable

Page 5 of 15 2023/01,18 09:08
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Buresu Veritas Job #: C272617 Agnico Eagle Mines Limited
Report Date: 2023/01/18 Site Location:  MEADOWEBANK DIISION
Your P.O, #: OL-1183515

CONVENTIONAL PARAMETERS (SURFACE WATER)

[Bureau Veritas 1D Liogs7 L0962
|sampiing Date 2022/12/21 2022/12/21
|coC Number Neh NA

Units a B | TREATED WATER| RDL mm‘;‘::ilm ROL | QC Batch
[coNVENTIONALS
|aoos mafl | - . 10 53 170 40 | 2367526
CoD maft | - | - 76 5.0 Hin M/a| 2370083
Conductivity r'rﬁ,.?t,:m - - 45 00010 MSA NS | 2367437
Cyanate (CND-) n*l.!ﬁ. . - 0,050 0050 NJA MfA| 236TE24
Dissohed organic carbon T me/L | - . 11 0.20 HiA WA 2367625
Flusaride (F) mafl |15] 4 <010 0.10 HA M4 | 2362016
[Nitrate (N] and Nitrite{N] mafl | 10] - 0,91 0.20 N4 Mfa| 2367478
[Nitrites {N-NG2-) r-iﬂ. 1 - 0.91 0.20 MA NS4 | 2367478
|Nitrogen ammania (N-NH&+ and N-NH3] rnErL 0.05 73 0.020 N/A w/a| 2368837
Orthophosphate (P mgit | - [ Q.75 025 H/A H/a| 2367450
[eH oM - .71 HfA NfA MN/A| 2367435
Thiocyanate mafL | - <017 017 [ /A | 2367345
Thissulfate mgfl . 0,13 013 H/A WA | 2367561
Total Cyanide (CN) rn!H, 0020 00030 A MfA| 2367439
Total Organic Carbon mgit| - | - 20 0.20 HfA M/fA| 2368042
Weak Acld Dissociable Cyanide {CN-) mgl | 0.2 |0.022 03 0.0030 H/a M/a| 2367441
Adkalinity Total {as CaC03) pH 4.5 mgfl = = 440 1.0 NSA MA| 2367438
[Bromide (Br-} mgi | - | - 24 1.0 Mih M/a| 2367432
Chiaride (CI) mfL | 250 ] 880 180 050 /A M/a| 2387452
Sullates (S04 mafl | - | - 1100 5.0 M/A n/a| 2357452
Tatal Dlssolved Salids mgit | - [ = 3500 10 MIA Mfa| 2367418
Total suspended solids (T55) mgi | - [ = 17 20 NfA M/a| 2367416
|RDL = Reportable Detection Limit
0C Batch = Quality Control Batch
M/A = Mot Applicabla
* Parameter (s not accreditable

Page 6of 15 2023/01/1809:08
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Bureau Veritas Job #: C272617 Agnico Eagle Mines Limited
Report Date: 2023,/01/18 Site Location:  MEADOWBANK DIVISION
Your P.0. M OL-1183515

GENERAL COMMENTS

Biechemical Cygen Demand |5 days): Holding time already past upon reception.:  LIOS4S

pH in water: Holding time already past upon reception.: Li0S49

Nitrates(ND3-), Nitrites[NO2-}-water: Halding time already past upon reception.: L0349

Crtho Phasphate: Halding time alfeady past upon reception.:  LIDS49

Bipchemical Duygen Demand |5 days): Holding time already past upon reception.:  LIO956

pH in water: Holding time already past upon reception,:  LIOSS5E

Nitrates[NO3-), Nitrites[NOZ--water: Holding tirme already past upon reception.: L0956

Crtho Phosphate: Holding time already past upon reception.:  LIOSSE

Bischemical Owygen Demand 5 days): Holding time already past upon reception.: L0957

Disselved Organic Carbon: Holding time already past upon reception.:  LIOS5ST

Thiocyanates: Insufficient precervative, pH adjusted upon receipt at the laboratory:  LIDSST

Takal Extractabbe Metals by ICP: insufficient preservative, pH adjusted upon receipt at the labaratory.:  LIDSST

M in water: Holding time already past upon reception,:  LIOGS7

Disselved Metals {Low DL)- lab fltered: Holding time already past upon reception.:  LIOS57

Nitrates[ND3-), Nitrites{NO2- }-weater; Holding time already past upon reception.:  LADS57

Ortho Phosphate: Holding tirne already past upon réception:  LIDSST

Biochemical Cuygen Demand |5 days): Holding time already past upon reception.:  LI0962

A8 Soil Criteria following appendix 2 of the ™ Guide d'intervention-Protection des sols et réhabilitation des terrains contamingés. MELCC, May 2021.7
entitled * Grille des critéres géndrigues pour les sols®, The soil eriteris refer to the 5L Lawrence Lowlands Geological Province.

Groundwater criterfa A and B follow the appendix 7 entitied "Grille des crivéres de qualité des eaux souterraines” of the document mentionned
above The criterion A refers to * Drinking Water © and the criterion B refers to “Seepage into Surface Water®,

These criteria references are shown for viswal ald ondy, and should not be interpreted otherwise.
- = This parameter is not part of the regulation.
DISSOLVED METALS (SURFACE WATER)
Sample LIOSST was filtered in the laboratory prior to analyzing for matals.
CONVENTIONAL PARAMETERS (SURFACE WATER)

Reported detection lmits are multiplied by dilution factors used for sample anabysis.
Thiscyanate: Insufficlent preservative, pH adjusted upon recelpt at the laboratory. LIO95T
Thigsulfate: Detection limit ralsed due to matrix interference, LI0D49, LI09SE

TOC = DOC, Total Cyanide < Dissociable Cyanide: Both values fall within acceptable RPD Hmits for duplicates and ane likely equivalent. LIDISE

Results relate only 1o the ibems tested,

Fage 7od 15 2023/01/18 02:08
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Bureau Veritas Job # C272617 Agnico Eagle Mines Limited
Repart Date: 2033,/01/18 Site Location:  MEADOWBANK DIVISION
Your PO, #: OL-1183515
QUALITY ASSURANCE REPORT
aafac
Batch Init_ QC Type Pasametes Drate Analyzed Wil Recovery Upits
236116 HGU  Splked Bank Total stspended solids [155) 0212429 a3 [
HIETA1E WG Method Blank Total stpended solids (T55) HF2f12020 <20 il
2I67418 HGU  Spiked Blank Total Dissabved Sokds 2212429 a4 %
2367418 HGU  Method Blank Total Disobied Solids 2022112128 <1 mgfL
2367436 SFS  Spiked Blank pH HI212)08 100 %
2167437 SF5 Spiked Bank Conductiity X122 a5 %
FIGTAIT  SF5  Method Blank Cenductivity 203211228 <010 mSfem
1367438 5F5  Spiked Blank Alkalinity Total (a5 CaC03] pH 4.5 2032/12/28 101 %
2367438 5F%  Mathod Blank Aticalinity Total {as Cac03) pH 4.5 wW22/12/28 <10 gL
236749 DML Spiked Blank Total Cyanide CN] 20421228 101 %
2367470 DMI Method Blank Toal Cyanide {CN] 203212428 (0030 il
2367441 DM Spiked Blank Wieak Ackl Desociable Cyanide (CN-) 02211229 10 L
1367441 DMI Mothod Blank Weak Acl Desocable Cyanide (CN-) 129 <0,0030 mg/l
23659 SFS (O Standard Onthophosphate (P) H0X212428 L1 %
2367459 SFS  Spiked Hlank Orthophosphate (1) 12428 a5 %
2367459 SF5  Maothod Blank aOnbophosphate () H0X2112428 <0050 gl
HMEMTE SF5  Splked Blank Hitrate (M) and Nigrite{N] 0TI 20 103 %
Nitrites {N-NO2-) HOXIf12/29 102 %
FIETATE  SF5  Method Blank Nitrate (M) and Nitrite() H0F2f12020 0020 il
Nitrites |N-ND2-) 03212429 <0020 mefL
2367497 SF5  Spiked Blank Bramide (Br-] 2022112128 103 u
Chiloride (C1) 207212429 100 %
Suillates (S04) H0r2f12/29 102 %
1367452 SF5  Maothod Blank Bromids {Br-} 032/12/29 <0,10 L
Chioride (1) 1072/12/19 <0050 L
Suilfates (S04) 2021229 <050 mfL
IETHIE  SSE O Standard BODS 2023 f01/03 112 %
13675H  55F  Spiked Blank BODS 0330103 9 %
136THHE 55F Spiked Blank DUP BODS Hryjorioa 96 =
JIETSHE  55F  Method Blank BODS H0¥3f01/03 <30 maiL
IETSMG S5F Method Blank DUP BODS a1/ <10 gL
1367555  IEOQ  Spiked Blank Abrminum [Al) 03212431 9% %
Antimeny [5h) 20I2/12/31 104 %
Siker [Ag) 0212431 100 %
Arsenic |As) H0X2f12/31 100 %
Basiim (Ba) w0212/ 100 %
Beryiium (Be) W12 a7 %
Baron (1) 2002112431 100 %
Cadmium [Cd) 2072/12/31 a5 %
Chraemaam {Cr) FLETSFFEH] ar %
Copper [Cu) 0212421 92 »
Tin [5n) 2022112/31 104 %
trom {Fo} 2032/12/31 10 %
Lithiurm (LY 0712412131 a7 %
Manganse [Mn) P F A FRE] 9 u
Mavoury (Hg) Hxaf1aa a4 ]
Mokybdenam |Mo) 203212431 100 =
Wickel () 202211231 100 1)
Total phosphorous 03212431 97 %
Lead [Ph) 0221231 a8 ]
Selenium [Se) 2022112/31 %9 ]
Strontiim (54 212431 101 %
Fagr 8o 15 2023/01/18 0308
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Bureau Vieritas Job # (272617
Repaort Date: 2023/04/18

Agnice Eagle Mines Limited

Site Location:  MEADOWBANK DIVISION

Your .0, & OL-1183515

QUALITY ASSURANCE REPORT(CONT'D)

197

Bormms Waran  Boniie Varte S Glontis o4 Liis, Ve S-Lasrent, Owiisnc, Canadls W47 5P5 Tk ch24) 8250001

anac
Ratch Init  QC Typa Paramater Datir Analy7ed Walur Recovery Linits
Thealtien (1T 0221331 98 %
Titaim (Tif 2032/1331 100 L
Uramim {U} 022/1331 u7 %
Vanadiin (V] 02271111 97 %
Zine [Zn] 02211731 a3 H
JIETSSS  TEO  Miethod Blank Ahsmimum [Al) 10231331 <10 ugL
Antimany (5] 023f1231 <10 ugfl
Silver [Ag) 1023/13/31 <1.0 ugfl
Arsenic (Az) 033711131 <10 ugfl
Barkim [Ba) 1023713731 <10 ugt
eryllium | B} 1032/13711 <30 ugL
Baran (B 02311331 <50 ugdl
Cadmium {Cd] 032/13131 <30 ugfl
Chroamium (1] 102371331 <511 ugL
Copper (Cu) 022/13/31 <10 gl
Tin {5a} 0231131 <30 Ul
fron [Farj 20231231 <60 ugfL
Lighicsms (L1} 1023/13/31 <10 ugL
Mangamess (Mn) FLFRTIFIES] 1.0 ugfl
Mimrcury (Hg) W033N13/31 <10 gt
Molybdenum (Mo} 1033/13f31 1.0 ugfl
Hackel (hi) 023713131 <10 ugfL
Totsl phosphorous 022/13/31 <10 gL
Lead (P Flor Ty FEN .50 ugl
Saleniem (el 022/13/31 <310 ugL
Strostium [Sr) W022/12f21 <20 ugl
Thallim 11 0231331 <10 ugL
Titankarm (Ti} 1032/13731 <10 ugl
Uvam i {1} 03T/1331 <1.0 gL
Wanadium (V] 02371331 <30 ugfl
Tine [#n) 02371331 <71 ugL
1367557 TEO  Spiked Rlank Adumisim [Al) 1023/1331 100 %
Antimany {5 wazfiafa 108 L
Silver [Ag) 2023112131 104 =
Arsenic {As] 2023/13f31 102 1
Barium R 1023/1331 1m E
Roryllium [Ba} 0331231 07 3
Baron (B} 1022/1331 106 5
Cadrminem {Cd) 022/13f31 108 %
Chrgamibum [Cr] 1022/1331 98 L
Capper {Cu) w0213 a7 =
Tin {Sa) 10221331 107 %
frn [Fej 1022/13/31 105 %
Linhium {L1} 03371331 92 %
Mangangss (Mn] 02371331 103 ~
Mscury {Hg) 10221331 107 b
Mshybdinaim (Ma} 1032/13/31 103 %
Nickel (i) 202211231 103 %
Total phosphorous 023713731 47 n
Lead {Pt 1022/13f31 105 %
Sasbenium (58] WAIf13131 104 b
Strontium [$r} 02371331 104 %
Page 901 15 2023/01/18 0908
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Buresu Verites Job & C2T2617 Agnico Eagle Mines Limited
Report Date: 2023,/01/18 Site Location:  MEADOWBANK DIVISION
Your P.O, ¥ OL-1183515
QUALITY ASSURANCE REPORT{CONT'D)
aAfaL
Batch Init __GC Type Parametoer Date Anakyred Value Recowvery Uitz
Thilliam {11} FOFFITFIET] 104 %
Tlanim {Ti) M1z 100 L]
Wranaam [LH] 202201231 107 %
Wanadam [y} ;i a9 =
nime (2n) 2021231 o0 =
FIETHST JED Method Blank Abuminum {al) 20314 <10 ugfL
Antimony {$4) H023/1331 <10 ugfl
Sibver [Ag) 02312/ <10 ugl
Arsenic [As] 2 <lL.0 ugsL
Bariam {Ba) WA 3.0 gl
Beryllum |Be) 1N <10 ug/l
Boron (B) 022/12/11 =50 ugfl
Cadmium [Cd} FIFFTLFTEN] < 30 ugfL
Chigmmbsim |Cr) 012 <50 ugfl
Cogpsr {Cu) 212 1.0 ugfL
Tim [5n) F073/13/31 <10 ugdl
Iran {Fe] o1 <60 ugfl
Lithiarm (LI} 20201211 <10 UL
Manganese (Ma) 20r2/12/M =10 ugsl
Maercury (Hgl Pl ETER ] <10 ugfl
Malybidenum {Mo) Forr R FIER] <1.0 ugfl
Michel [Mi) mrafiam 3.0 gl
Tatal phespharous manam =10 ugfl
Lead {Pb} 2022/12/31 .50 ugiL
Seluniim (Sa) 022/12/31 <30 ugfl
Serontium {Sr) W0E12N <30 ug/l
Thallium {11 2123 <20 ugfL
Tean e (Ti) FIFFTRTER ] L] gl
Wraniim (U] 212/ <10 ugfl
Wamadium [V} 31y <1.0 ugil
Time (En) 031301 <70 ugfl
TIETSEL MO Splked Blank Abarminum [Al} 202,00 o 1] %
Antimoey | $h) DO AND O 10 -]
Sibver |Ag) 20E 300 s ] k]
Arsanic | As) 202300 /0 Lo k]
Bariam |Baj 202300 fok o7 %
Beryllum |Be) FLFET TN 98 %
Bofon (8) 2023/01/04 104 =
Cadmiburm [Ce} 202300 /04 a7 %
Chromium {Crj 202300,/04 104 ]
Copper {Cu} 202300 /o4 a5 %
Tim [Sn) 202301 /04 100 %
Iran {Fe) 2OFAN SO 1M ®
Lithiam (Li} 202300 fos e ]
Manganese (Mn) 2023/01/04 100 %
Malybdenum |{#o) 02300 /04 104 3
Mercury [Hgd 20230 ok 55 3
Mlckal (M) 02300 0 n "
Phasphars 2073000 foa 38 ™
Lead [Ph 202301 /04 94 %
Selonium (S} 20:23,/00 fod 104 ®
Serantium |51) 202300 /04 1 =
Page 100l 15 2023/01/18 09:08
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Bureau Veritas Job ¥: C2T2617 Agnico Eagle Mines Limited

Report Date: 2023/01/18 Site Location:  MEADOWBANK DIVISION
Your P.0. M OL-1183515

QUALITY ASSURANCE REPORT(CONT'D}

asac
Batch Init__0f Type Farameter Date Anakrod Vabie Recovery Uity
Thatliam {11} 20230104 [T =
Wranim (U] 2073 ,/00 /04 &6 u
Taniem (Ti) 023/01/04 103 =
Vanadium [V} 2023/01/04 102 %
Tinc (2n) 2023/00,/04 93 ]
1367581 IE0 Methed Blank Aaminam AT} 2023f01/16 <10 ugfl
Astimony {54} 2023/01/16 <10 ugfl
Sibvet [Ag) 2023/00/16 0,10 ugfl
Arsonic (As) 20230116 <3 ugfL
Barhan {8a) 2023/00/16 <10 ugfL
Berylluam {Be] 02300016 <i0.40 ugl
Boron [B) 2023,/00,/16 =20 ugfl
Cadmaim [Cd) 2023/00/16 0,20 ugfl
Cheombam {Cr) 2033/ /16 <i},50 ugfl
Coppar {Cu} 2016 <050 ugfl
Tim {5n) 2023/01/16 <10 Ul
Iram (Fe) 02300016 <) gl
Lithium 1) 20230 fis <10 ugl
Manganese (Mn) 2030116 =0,40 ugfl
Maolybidenum |bo) 2023/0/16 .50 ugll
Mercury (Hgd 20230116 «[},10 ugiL
Mol i) 3016 <10 ugfl
Phespharus 202300116 <10 Uil
Lead [Ph) 202300016 <10 ugfL
Selenium [Se) 2023/01/16 <10 ugfl
Strentium |5 2023/00/16 2.0 ugfL
Thaltizrs {11} 2023/01/16 <20 ugfl
Uranmm (U] 230 f16 =1.0 ugdl
Titambem {Ti} 202101116 <10 ugil
Vanadium [V} 2023/00/16 <10 gl
ime (7} 202300016 <5.0 ugfl
1187613 7O Spiked Blank Alaminum (Al} 2033/00 /03 107 =
Antimary {$h) 2023/00/03 103 %
Sibvet (Ag) F023/00/03 1M %
Arsenic (As) 2023/01/03 104 %
Barianm (8a) 2023/00/08 5% %
Beylinm |Be) 2023/ 08 a8 %
Beron (8) 2023/00/03 106 %
Cadmaum [Cd) 2033/01/03 100 ]
Chromium (Cr) 2023/01/03 105 %
Cappeer {Cu) 20330108 a7 %
Tim [5n) 2023/0/03 102 %
o (Fa) #023/01/03 104 ]
Lithaarn (Li} 2023/01,/08 104 %
Manganese (Mn) 2023/00,/08 1M %
Malybdenum (Mol 2033/01/03 104 %
Mercury (Hgd 1023/00/03 10 ]
Mickarl (M) 2023/01/08 102 =
Phesgharis 2023/01/03 96 %
Lead (PB) 2023/00/03 a7 %
Selenium [$a) 202300103 104 %
Strontium |5e] 20230008 100 ]
Page 11 of 2% 2023/01,/18 09:08
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Bureau Veritas lob i 272617 Agnico Eagle Mines Limived
Report Date: 2023/01/18 Site Location:  MEADDWEBANK DIVISION
Your F.O, #: OL-1183515
QUALITY ASSURANCE REPORT{CONT'D)
QAfGE
Bath int__QC Type Paramater Date Analyred Malse Recovery Uniis |
Thallisim {T1) 20230103 [ E3
Urannam (U} 023/01/03 L 3
Titamim (T8 2033/m,f03 103 L
Wanadium (V] 2023f01/03 103 =
Zinc [En] 2023f0f03 B8 %
1&7613  ZEO Mathod BMank Alsminiaim A1) 023/01/03 <10 ugfL
Antimany {5h) 20230103 1.0 ugfl
Sitver [Ag) 023/01/03 0,10 upfL
Arsenic [As) 20230103 <030 ugfl
Barium (Ba) 023/01/03 2.0 ugfl
torylliem {8 20230103 <0.40 ugfl
Bagan (B} 2023/01/03 <3 ugfl
Cadrmism {Cd) 20230103 <020 ufL
Chrmmium (Cr] 2073fm o3 0,50 upfl
Copper {Cu] 2073/01 /03 0,50 ugfl
Tin (%) 2023/01/03 €10 ugfl
Ieen [Fer) 20230103 <5l ugfl
Lintjuarm LI 20230103 <10 ugfL
Manganese (M) 20230103 <040 ugiL
Malybdenum |Mao) 2023/01 /03 <050 ugfl
Mercury (Hg) 20230103 «0,10 ugfl
Micked {hii) 20230103 1.0 ugfl
Phosphomus 202301 /03 <10 ugfl
Lead (P 20230103 <010 ugfl
Seteniam (5e) 0230103 <10 ugfl
Strgativm |5¢) 2023/0103 <30 ugfl
Thallivem (T8 2023fo1/o3 <30 ugfl
Uramiuam [uj 023/01/03 1.0 ugfi
Titanhm {Ti] 021/01/03 <10 ugfl
Vanadium [V] 2023,/01,/03 <3 gl
Zin< [2n] 023/01/03 <50 ugil
1367625  BAG  Splked Blank Déssclved organic carban 202211219 10 %
1367625  BAG  Method Blank Dissolved organic carbon 20221230 <020 mgfl
136TE24  SFS Spiked Blank Cyanate [CHO-) 02271330 105 =
ETE2A SFS Method Blank Cyanate [CNO-) 022/11/30 <0050 L
1367045  GKL  Spiked Blank Thincyanate 20230103 92 %
1367945  GXL  Method Blank Thiocyanate 023/01/03 =047 mfl
pELTH] GXlL  Splked Hlank Thiosuffate 2023/ foa 6 w
7367581 GHL  Miothod Blank Thiosulate 202301 /04 <013 mgfL
2IGB042  MPA Spiked Blank Total Drganic Carbos 202340103 105 %
136082 MPA  Method Blank Totsl Drganic Carbon 2023/01/0% 020, gL
ROL=020
7368837  ESW  Spiked Blank Htrogen ammanss (H-NHds snd N-NH3) 20230105 113 *
736BAST  ESW  Method Blenk Hatragen ammanss (N-Nids snd N-HH3) 02301 /05 <030 il
1359016 SF5  Spiked Blank Flusoride (F} 1023/01/06 102 %
1369016 3F5  Mwethod Blank Fluaride (F) 2023f01/06 =0,50 mafl
1969786 DYY  Spiked Blank con 02301711 100 %
1968786 DY) Spiked lilank DUP oo 023/01/11 103 "
1360786 DY3  Method Blenk oo 2023/01/11 5.0 mfL
1370063 S5F  Spiked Blank con 02301712 o4 3
1370063 55F  Spiked Hlank DUP con 023132 il L]
Page 12 of 15 2023/01/18 05:08
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Buresu Veritas kob #: 272617

Agnico Eagle Mines Limived
Report Date: 2023/01/18

Site Location:  MEADOWBANK DIVISION
Your P.O, #: OL-1183515

201

QUALITY ASSURANCE REPORT{CONT D]
amal
Batch Int Gc Type Paramitor Date Analyted Ml Recovery  Units
230046 S5F  Method Mank con 202301112 <5.0 mgfL
RDL = Reportable Detection Lima

Qc Standarnd: & sample of known concentration prepared by an external agency undet stringent conditions. Used a3 an independent check of method scouracy.

Spiked Blanic A blank matrid sample 1o which a kncwn amount of the analyte, usually from a second source, has been added, Used to evaluate method acouracy,
Method Blank: A blank matek containing all reagents used in the analytical procedure, Used to deatily Laboratcry contamination.

Page 13 of 15
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Buredu Veritas Job i: C272617 Agnico Eagle Mines Limited
Report Date: 2023,/01/18 Site Location: MEADOWBANK DIVISION
Your P.O. # OL-1183515
VALIDATION SIGNATURE PAGE

The analytacal data and all QC contained in this report were reviewed and validated by
Sy
F'"-.,::-' A

Afifak Naila Bestari, B, 5c. Chemist, Montreal, Analkyst 11

| [ p——
Jl'-lfn['{ | b b
' Alex Thiibers

Wity
Alex Thibert, B.5¢., Chemist, Montréal, Analyst ||, Chemist in Training

1

F _xv_
Ao A

Frétdéric Amau, B.Sc., Chermist, Maontreal, Schentific Senvice Specialist

Jonathan Fauvel, B.5c., Chemist, Montreal, Manager of Inorganics

oo

Miryam Assayag B.5c. Chemist, Montréal, Team Leader

==&

Veronic Beausejour, B.5¢., Chemist, Supervisor

Page 14 of 15 2023/01/18 09:08
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Buresu Veritas kob #: 272617 Agnico Eagle Mines Limited

Report Date: 2023/01/18 Site Location:  MEADOWEBANK DIVISICN
Your P.O, §: OL-1183515

VALIDATION SIGNATURE PAGE(CONT'D)

Thie anabetical data and all QC contained in this report were reviewed and validated by:

o I?LY“T

Shu B.5¢. Chermist, Montreal, Analyst 1i

Bureau Yeritas has procedures in phice to guard aganst imgroper use of the dectronic sgnature and Fave the requieed "signatories®, a8 per BOJIEC 1702, signing the
oo is. Fod Service Group specific validation, phease reler 1o the Validation Signatures page if incleded, othersese available by request. For Department specific
AnalystSupsevisos validation names, please reler o the Test Summary pection il incheded, atherwee available by reguest, This repoet i authorized by (0L 1] tesponsibie
far {7} (3} abominey cpation.
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Your RO. & OL-1183515
Your Project & MEADOWERANK Div1510N
Your COC, & NA
Artmntion: Thomas Genty
Agnico Exghe Mines Limited
50
10200 raute de Prelsac
Rauryn -Naranda, OC
Canada oy 100
Report Date: 2023/06/16
feport & A185297%
Vaersion: 2 - Final
CERTIFICATE OF ANALYSIS
BUREAU VERITAS JOB &: C324033
Recelved: 2023/05/26, 08:00
ekt g
Date Date
Analyses Cluantity Extracted  Analyzed  Lsbomtory Method Analytical Method
Total Allcalinity (end paint 4.5-waters [T 0230527 STL SOP-OC0ZE 4 2323208 m
Anigns in water A 2023/05/28 STL 50P-00014 WA IDD=lons 1.3 WG m
Weak Acid Dizsodable Cyanides-uaters 2023/06/07 20230505 5TL SOP-O003E MAIOOCN 1.2 Rd m

Total Cyanide in waters

Chemical Cwoygen Demand
Conductivity in waters

Cyanates in waters

Dizsabved Ovganic Carbon (3}
Dissalved Organic Carbon (3)

Fluoride in waters

Flugride In waters

Total Suspended Solids

Dissabved Metals {Low LO}-Filtered at Bv
Dizsolved Metals {Low DL| site fittered
Toital Extractable Metals

Total Extractable hMetals

Ammanda Nitrogen in water
Ammania Nitrogen in water
Ammania Nitrogen in water
Mitrates{NO3-}, Nitrites NO2-j-water
pH i water

Ortha Phosphate-water

Total Dissolved Salids
Thiooyanates-water
Thiscyansted-witer
Thipcyanates-water

Total Thissalts + Thiosalt Species (1}
Thicsulfates-water
Thicsulfated-water

Tot. Kjeidah Nitrogen| caloulaton)-waber

R bl B L R R B W W W s B A R RS R R e e B B b R WD W AR W e s

2023/06/02 2023/06/03 STL SOP-00035
2023/06/01 2023/08/01 5TL SOP-00003
MfA 202370527 STL SOP-000ZE
NFA 2023/05/30 STL 50P-00010
H0R3N05/29 }023/05/30 STL SOP-00243
2023/06/02 2023/D6/05 STL S0P-D0243

MiA 2023/05/30 STL SOP.00038
NiA 2023/08/07 5TL SOP-00038
2023/05/29 203/05/30 5TL 50P-00015
WA 2023/05/30 5TL S0P-00062
WA 2023/08/01 5TL SOP-00062

2023/05/31 2023,/06/02 STL SOP-00062
023/05/31 2023/06/03 STL SOP-00062

T 2023/05/29 STL SOP-00040
WA 20230500 5TL SOP-00040
WA 20230602 5TL SOP-00040
Wi 0230528 STL SOP-00014
Wi 2023/05/27 STL SOF-00036
WA 033/05/27 STL SOP-00003
2023,/05/29 2023/05/30 STL SOP-00050
LI 2023/05/27 5TL SOP-00010
Wi 2073/05,28 5TL 50P-00010
WA 2023f06/08 STL SOP-00010
Wi HIA

WA 2023/05/27 STL 50P-00010
Wi 2023/06/05 STL SOP-00010

2023/05/30 2023/05/30 STL 50P-00077

Fage 1 of 22

MAIDDLN 1.2 RAm
MAXLS-DCO LIR4m
5 23 2510-Bm
MAIIS-CNO L1RIm
8 235310-Bm

M 23 5310-Bm

M 23 4500-Fm

5M1 23 4500-Fm
MA1D04-5.5 20m
BAAZDO=NSE L.2RT m
MA200-Met. 1.2RT m
MAZ00-MEL L2RTm
MAZOD-MéEL 1L.2RT m
MASO0-M L0 RZm
MAIO0-N 2.0R2m
MA3D0-N 20RIm
MAID0-lons 1.3 RE m
MAIDD=pH LIRI m
MA3I03-P 1.1 A2 m
MAIIS-50. 10R4d m
MA3D4~lons L1RI m
MAID -l 110l m
MA3D=lons L1RL m

MA3D-lons LIRI m
MAZD-lors 11RLl m
MOETOTNUT-E3516v1.3
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Your PO, 8 OL-1183515
Your Project 8: MEADOWRANK DIVISION

Your COOUC. 8 M)A
Antation: Thomag Ganty
Agnico Eagha Mines Limited
50
10200 route de Preissac
Rouyn -Noranda, OC
Canada v 1ca
Report Date: 2023/06/16
Report @: R2852975
Version: 2 - Final
CERTIFICATE OF ANALYSIS
Racetved: 2023/05/26, 08:00
Samgple Matrbc Surface Watar
§ Samples Received: 7
Date Datn
Analyies Quantity Extracted Analyzed  Laboratory Method Analytical Method
Tot kjeldah Nitrogen|cakubation-water 3 2023/05/30 2023/05/31 STL SOP-00077 MOETOTNUT-E3516v1.3
Total Organic Carbon-water (4) 2 H/A 2023/05/30 STL S0P-D0243 5M 235310-Bm
Total Organic Carbon-water (4] 1 MiA 2023/06/02 STL SOP-D0243 5M 235310-Bm
Nitrogen (total avadable) (2} 3 2023/D6/D1 2023,/06/02 AB S0P-D0033 SM 24 4500-NCm
Mitrogen (total avadable) (2} 3 2023/06/02 2023/06/02 ABSOP-0O093 SM 24 4500-MCm

Bemarks;
Bureau Veritas is scoredited to 1SO/IEC 17025 for specific parameters on scopes of accreditation. Unless otherwise noted, procedures wsed by Bursau
Veritas are based upon recognized Provincial, Federal or LS method compendia such as CCME, MELCE, EPA, APHA.

All work recorded hereln has been done in accordance with procedures and practices ordinarily exercised by professionals In Bureau Veritas' profession
using accepted testing methodologhes, quality assurance and guality control procedures (except where aotherwise agreed by the client and Bureau Veritas in
writing). All data ks in statistical control and has met quality control and method performance criteria unless otherwise noted, All method blanks are
reported; wnless indicated otherwise, associated ample data are not blank corrected. Where agplicable, unless otherwise noted, Measuremant
Uncertainty has not been sccounted for when stating conformity to the referenced standard.

Bureau Vieritas Nability is limited to the actual cost of the requested analyses, unless ctherwise agreed in writing. There i no other warranty expressed or
implied. Bureau Veritas has been retained to provide anabysis of samples provided by the Client using the testing methodology referenced in this report.
Interpretathon and use af test results are the sole responsibility of the Client and are not within the scope of services provided by Bureau Veritas, unless
otherwise agreed in writing. Bureau Veritas & not responsible for the acturacy or any data impacts, that result from the information provided by the
customer of their sgent,

Solid sample results, except biota, are based on dry weight unless otherwiss indicated. Organic analyses are not recovery corrected except for isotope
dilution methods.

Results refate bo samples tested. When sampling is not conducted by Bureau Veritas, results relate 1o the supplied samples tested

This Cartificate shall not be reproduced axcept in full, without the written approval of the laboratory,

Beference Method suffin “mi® indicates test methods inconposate salidated modifications from specific reference methods to improve performance.

Mote: RPDH caloulated using raw data, The roanding of final results may result in the apparent difference.

[1] This test was performed by 565 Canada inc - Lakefield, 185 Concession 51, Labelield, D8, mOLZHO

{2] This test was performed by Bureau Voritas Calgary, 8000 18 St NE |, Calgary, AB, T2E 6P

{3] DOC present in the sample should be considered as non-purgeable DOC

[4] TOC present in the sample shosld be comidered s non-purpeable TOC

Mote: All parameters included in the present certificate are scoredited by the MELOC undess svtated otherwise.

Page 7 of 12
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Your RO, & OL-1183515
Your Praject &: MEADOWBANK DIVISION
Your COC & NJA

Arention; Thomas Genty
Agnico Eagle Minas Limited
osh

10200 route de Frefsac
Rouyn ~Noranda, QC
Canada JOY 1C0

Report Date: 2023/06/16
Report #: A2E52975
Version: 2 - Final

Fl ALY

Recelved: 2023/05/26, 08:00

Encryption Key

Please dinect all questions regarding this Certificate of Anatyuh to:

boriee Moran, Project Manager

Email: pausmonan @ tureasedriton.com

Phoned [514] 4485001

B A R B S B S S S N A SRR

Buareay Veritas had procedures In place Lo guatd against Improper use of the electronic signatues and have 1.110 regaired Wll- a4 per 1S0VIEC 17025, sigring 1he raports.
For Service Group specific validation, plesse refer to the Validation Signatures page finckided, otherwize bide by requesst. For Dep specific Analyst/Supetviso
valigation names, please refer 1o the Test Summary section if included, otherwise awailable by request. This report is auth ‘hr.ﬂ..,hll ¥ iz, Geneval Manage reponsible
for Cueelr Erndronmental laboratory op eration.

Page 3.0f 22
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v
Bureau Vieritas Job & C324033 Agnico Eagle Mines Limited
Report Date: 2023/06/16 Chignt Project #: MEADOWRANK DIVISION

Your RO, & OL-1183515
Sampler Initials: AG

DISSOLVED METALS (SURFACE WATER)

|Buresu Veritas ID L59077 L52078 59079
sampling Dute 2023/05/23 2023/05/23 2003/05/25
AW WIATER

Units, ST19(SEPT.| FEED MBBR | RDL | QC Batch | TREATED WATER | RDL | OC Batch
[METALS ICP-M5
Aluminum (Al ¥ ugil <10 <10 10 | 2404862 <10 10 | 2a03829
Antimorny (5b] uglL 17 11 1.0 | 2404862 64 1.0 | 2403829
Silver (Ag) 1 ug/L <0,10 <010 |0.10] 2a04852 <0.10 0.10] 2403829
Arsanic [As) L a7 81 |o0.30| 2404882 1% 0.30] 2403829
EarlumiB-I:I w__'l. 40 31 2.0 | 24048852 24 2.0 | 2403829
Ftl'\l'lli.lm (Ba) T -u!ﬂ. <0.40 <0,40 0.40] 2404852 <040 QA0] 2403829
Fll-rnulh {Bi) t u!ﬂ. 0,25 <025 Q.25] 2404862 <025 QL25] 2403829
|Boron (B) ug/L 280 250 20 | 2404852 220 20 | 2403829
Cadrmilum (Cd) ugiL <0.20 <020 |o.20| 2a04852 <0.20 0.20| 2403829
Calcium [Ca) ugfL 440000 300000 | 300| 2apamsz 280000 300 | 2403829
Chromium (Cr) . <050 <050 |0.50] 2404852 <0.50 0.50] 2403829
Cabalt (Ca) ugll 540 470 0.50] 2804862 400 050 2403828
Copper (Cu) ugfL 7.0 <050  |0.50| 2404862 6.7 0.50] 2403829
Tin [Sn) T ugfL <1.0 <1.0 1.0 | 2404862 5.5 1.0 | 2403829
'rthl! ugfl <& <Gl 50 | 24048562 <l &0 | 2403829
[Lithlum juij t ugh <10 <10 10 | 2404852 <10 10 | 2403829
[Magnesium [hg) ugil 24000 24000 | 100 2404852 20000 100 | 2403829
[Manganese jMn) ugll 15 749 o.40] 2404882 54 o.40] 203829
P-Fnhbdenum (Ma) ugfl 110 84 0.50| 2404862 & 0.50] 2403829
[Mercury (Hg) gL <010 <010 |0.10] 2404862 012 0.10] 2403829
h‘h:kel!hli] ;!ﬂ. 280 <1.0 1.0 | 2404862 4.8 1.0 | 2403829
[Phesphorus |.|!.|l'l. <10 <10 10 | 2404862 G50 10 | 2403825
Lead [Pb) ”E"' 017 <0,10 0.10] 2404862 =0, 10 0.10] 2403825
Potazsium (K] * ugll 180000 190000 | 100 | 2404882 160000 100 | 2403829
Eelpnium (Se) gL 180 220 10 | 24p4882 24 1.0 | 2403829
Eilican (Si) T L 3500 2500 100 | 24pa852 2100 100 | 2403829
Strontium (50 T uglL 1600 1500 2.0 | 2apagsz 1200 2.0 | 2403820
[Eodium {Na) ugiL 480000 550000 | 100| 2404882 720000 100 | 2403829
Thallium {71} + ugfl <2.0 <20 2.0 | 2404862 <20 2.0 | 2403829
U ranium (L) ugil 9.1 6.0 1.0 | 2804862 2.3 L0 | 2403829
Titaniurm (Ti) 1 ug/L <10 <10 10 | 2404862 <10 10 | 2403829
Vanadium (V) u!ﬂ. <20 <2.0 2.0 | 2404852 <20 2.0 | 2402825
Zine (In} u!n. 15 <5.0 5.0 | 2404852 15 5.0 | 2403829
Zirconham (2r) T 1.|!,|"|. 0,50 <050 0.50)] 2404882 <050 Q50 2403825
IROL = Repartable Detection Limit
0C Batch = Quality Control Batch
It Parameter (s not accreditable

Pafe 4 0f 22 2023/06/16 0516
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Bureau Veritas Job #: C324033 Agnico Eagle Mines Limited
Report Date: 2023/06/15

Cliznt Praject #: MEADOWBANK DIVISION
Your PO, B OL-1183515
Sampler Initials: AG

DISSOLVED METALS (SURFACE WATER)

[Bureau Veritas iD 159077 LSS078 159079
[Sampling Date 202305023 2023/05/23 2023/05/75

Units P‘I':I'-‘ FEED MBBR | RDL | QC Batch | TREATED WATER | RDL | @C Batch
e 1 swaiserm) ) | 1 | | | |
[Sulfur (5) * ugfl 860000 EOOOO0 | 500 | 2408862 620000 500 | 2803829
ROL = Reportable Detection Limit
O Batch = Quality Control Batch
t Farameter Is not accreditable

Page 5of 22 2023/06/160%:16
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Bureau Veritas Job & CI24033
Repart Date; 2023,/06/16

209

Agnico Eagle Mines Limited
Cliant Project &: MEADOWBANK DIVISION
Your PO, B: OL-1183515

Sampler Initials: AG

TOTAL EXTRACTABLE METALS (SURFACE WATER)

[Bureau Veritas Ip 58077 58078 159078
[sampling Date 2023/05/23 2023/05/23 2023/05/25

Units g&ﬁ:? FEED MBBR | OC Batch | TREATED WATER | RDL | QC Batch
[mETALS
Aleminurm {Al) ugfL 15 =10 2404827 =10 10 | 2405001
ntimany (Sh ugfL 18 12 2404827 7.1 1.0 | 240500
[Silver [Agh ugfl <10 <10 2404827 <1.0 1.0 | 2805001
Jrsenic (As) ugfl &0 9.2 2404627 4.8 1.0 | 2805001
[Barium {Ba) gl 38 Ty 2404527 24 2.0 | 2405001
[Berytiium (2] ul <2.0 <20 2404827 <20 2.0 | 2405001
[Bisrmth {87} ugfl <10 <10 2404827 <10 1.0 | 2405001
1Burun15}'r u;ﬂ. 260 250 JA04EDT 300 50 | 2405001
|cadmium {Cd) ugfL 2020 A0L30 2404827 <020 0.20| 2405001
|Calcium {Caj t u;ﬂ. A30000 AS0000 2R04E27 300000 500 | 2405001
Chramium | Cr) uifl <50 <5.0 2404827 5.0 5.0 | 2405001
|cabatt [Ca) ugll 540 as0 2404827 410 1.0 | 2605001
Copper [Cu) ugfl 12 14 2404827 80 1.0 | 2405001
[Tin {5n} ugfl <20 <20 | 2404827 &4 2.0 | 2405001
Iron (Fe) g/l <80 130 2404827 <50 &0 | 24080m
Lithium [LI) 11 e <10 <10 2404827 <10 10 | 2405001
Magresium (Mg) t il 20000 19000 | 2404827 2000 100 | 2405001
Manganess (hn} wgll 15 12 2404827 63 1.0 | 2805001
Mercury [Hg uglt <010 010 | 2404827 0.31 0,10 2405001
Malybdanum {Mo} ugfl 110 &5 2404827 70 1.0 | 2405001
icknl (i) ugfL 280 [ 2404827 a4 2.0 | 2405001
[Tatal phaspharous ug/L 2 0 2404827 1100 10 | 2405001
Lead (Ph) ugfl =050 <0.50 240482 T o0 50 0,50 | 2405001
Potassium (K] 1 ugfL 180000 170000 2404527 150000 500 | 2405001
[5elenium (5e] uifl 180 170 2404827 55 3.0 | 2405001
|5odium [Na} ugfl 470000 S00000 | 24pa8z7 750000 500 | 2405001
[sutphur (5) ugfL 770000 720000 | 2404827 710000 1000 2405001
[Strantium {Sr) ¥ ugfL 1000 1700 2AD4E2T 1200 20 | 2405001
[Thealliwm [T ugfl 2.0 2.0 JA04ERT =2.0 20 | 2805001
[Titanium (Ti) t+ ugfL <10 <10 2404827 <10 10 | 2405001
Liraniumm (L} +1 ugfL 2.0 6.0 2804827 i6 10 | 2605001
[vanadium [v) ugfl <20 <20 2404827 <20 20 | 2¢05001
[Zinc {Zn) ugfl 12 1.0 2404827 15 7.0 | 24050m
|RDL = Repartable Detection Limit
OC Batch = Quality Control Batch
Tt Parameter 5 not accreditabie
t Parameter is not accradited

Page 6ol 22 2023/06/16 0516
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Bureau Veritas Job #: C3I24033

Agnico Eagle Mines Limited
Repart Date: 2023,/06/16 Cllent Project B MEADDWEBANK DIVISION
Your PO, #: OL-1183515
Sampler initials: 4G
TOTAL EXTRACTABLE METALS (SURFACE WATER)
[Bureau veritas I 159077 155078 153078
[sampling Date 2023/05/23 2023/05/23 2023/05/25
RAW WATER
Unfts FEED MBER | QC Batch | TREATED WATER | RDL | OC Batch
ST19(SEPT.}
Zinconium (Fr) t ugfL <50 50 | 2404827 <50 5.0 | 2405001
|RDL = Reportable Detection Limit
IO Bateh = Quality Contral Batch
[T Parameter is not accreditable
Page 7ol 22 2023/06/16 016
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Bureau Veritas Job #: CA24033
Repart Date: 2023/06/16

211

Agnico Enghe Mines Lirmited

Client Prajact & MEADDWBRANK DIVISION
Your PO, ¥: OL-11B3515

Sampler Initials: AG

CONVENTIONAL PARAMETERS (SURFACE WATER)

[Buirau veritas ip 59077 159078 L58076
rqﬂh!hn 2023/05/23 2023/05/23 | 20230523
FEED
Units ;‘::;";"‘E::r OCHateh| FEEDMBBR| MEBR | RDL |QCBateh
i Lab-Dup
[CONVENTIONALS
Cao mi/l 270 2405627 310 M/A 50 | 2405627
[Conductivity mafcm 48 2403458 48 4.8 oLN0| 2403458
ICyanate (CNO-} mg/l 4.8 2404201 4.4 NfA 0050 | 2404201
Dissodved organic carbon T n‘E.fL 55 2403702 61 M/A 20 | 2403702
Flucride {F) m/L 0.10 2007250 <D0 MR 0.10 | 2807250
Nitrate (N] and Nitrite{N} migfL 12 2403573 13 N/A 0.20 | 2403573
Nitrates [N-ND3-) mi/L 88 2403573 11 NfA 0020 | 2403573
Mitrites (N-MO02-) mil EX) 2403573 15 N/A 0,20 | 2403573
Nitrogen ammonda [N-NHE+ and N-NH3) | mg/L LT 2405656 =0 M/A 0.10 | 2504022
[Orthophosphate |F) rr!fL <0,050 2403581 <0050 MfA 0,050 | 2403561
pH pH 71,36 2403472 775 7.9 N/A | 2403472
[Thiccyanate mi'L 220 2403324 230 MR BS5 | 2403324
[Thicsulfate mg/L <1.3 2403323 <13 NfA 13 | 2403323
[TKN Total Kjeldahl Nitrogen /L i NiA 130 NfA 20 | 2804298
[Tetal Cyanide (CN) L 0.059 2a05921| 0077 NfA 0.0030| 2405921
[Tatal Organic Carban mg/L 56 2404244 59 1) 10 | 2404244
[Wieak Acid Dissociable Cyanide (CN-) mgiL 0044 2405935 0062 NfA 0.0030| 2405925
lalkalinity Tatal (as CCO3) pH 4S5 T miL 100 2403499 66 67 10 | 2403499
Bromide [Br-) L 8 2A03E04 28 MR 0,10 | 2403604
IChlaride |CI) mi/L 230 2403604 230 MA 0,050 | 2403604
[Sulfates |SD4) mgL 2000 2803604 2000 MiA S0 | 2403604
[Totad Dissolved Sollds mg/l 3700 2apa7rsa] 3700 NfA 10 | 2403759
[Total suspended solids [T55) n‘gL 2.0 2403763 ] M/A 20 | 2803763
RADL = Reportable Detection Limit
0OC Batch = Quality Contral Bateh
M/A = Mot Applicable
* Pacarmeter 1S not sccreditable
Page 8 of 22 2023/06/16 05:16
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Bureau Veritas Job #: C324033 Agnico Eagle Mines Limited
Repart Date: 2023/06/16 Client Project §: MEADOWBANK DIVISION
Your RO, #: OL-1183515
Sampler Inltials: AG
CONVENTIOMNAL PARAMETERS {SURFACE WATER)
[Bureau Veritas ID 155079 152080 159081
|Sampling Dute 20230525 2023/05/23 2023/05/23
Units | TREATED WATER| RDL |QC Batch | R1-5CN REACTOR| ROL | RI-NIT REACTOR| RDL | QC Batch
[CONVENTIONALS
lcon mg/L 470 50 |za08827 MfA 50 N/A 50 | 2s05827
[Conductivity mS/fem 47 0.0010| 2403498 M/A 0.0010 N/A 0,0000| 2403498
[Cyanate {CND-) mg/l <0050 0.050 | 2804201 10 0050 iz 0050 | 2404200
Disselved organic carban # mg/L 45 20 | 2805733 NfA 10 NfA 20 | 2405733
Flusride [F) mg/L <0,10 010 | 2807250 <010 0.0 <010 0.10 | 2404089
Mitrate (W) and Nitrite{N) me/L <0.20 0.20 | 2403573 <0.20 020 100 0.20 | 2403573
[Mitrates (N-MNO3-) m/l <0020 0020 | 2403573 0.13 QU020 100 0.20 | 2403573
IMitrives [N-NOZ-) mgfl <0,20 020 | 2803573 <020 020 <0.20 0.20 | 2403573
[Nitrogen ammonia (N-NH4+ and N-NH3) "‘Eﬂ' <0020 0020 | 2804022 100 Q.10 Q0T Q020 | 2406112
[arthophosphate (P) mgl 0.5 0050 | 2403561 WA A A wia | wia
laH eH 7.19 NfA | 2402472 Nff N7iA NfA NSA N/A
[Thiocyanate mg/l =0,17 0,17 | 2805872 80 D7 =017 0,17 | 2403562
[Thiosulfate mg/L <013 0.13 | 2406337 NfA NjA N/A A NfA
[TKN Total Kjeldahl Nitrogen mg/L 42 0.40 | 2804798 110 2.0 <20 20 |zsp4298
[Total Cyanide (CN) mg/L 0.064 0.0030| 2405921 Ni& M/A NfA NJA NSA
[Total Organic Carban mg/L 180 0 | 2405762 A N/A NfA KA | WA
eak Acid Dissociable Cyanide (CN-) mgl 0.051 00030 | 2405525 MNAA N/A MN/A N/A NSA
[alkalinity Total (as CaC03) pHAS T m:;;l. o0 10 | 2203409 NjA HiA NJA A NfB
[Bromide (Br-] mg/L 38 0,10 | 2803604 36 0,10 17 0,10 | 2803504
[chiloride {Cly mg/L 00 0.050 | 2403604 220 0.050 200 0.050 | 2403604
[Sultates [504) mg/l 2000 50 | 2803604 2200 50 2100 5.0 | 2403604
otal Dissalved Solids mgl 3800 10 | 2803759 MiA M/A MR NiA )
[Total suspended sabids {T55) mg/L 30 20 | 2503763 WA WfA NfA NfA HiA
DL = Reportable Detection Limit
Batch = Quality Control Batch
M/A = Mot Applicable
Paramater s not accreditable
Page 5ol 22 J023/06/16 0516
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Bureau Veritas Job i 324033
Report Date: 2023/06/16

Agnico Eagle Mines Limited

Client Project i MEADOWEANK DIVISION
Your RO, #: OL-118351%

Sampler Inftiats: AG

CONVENTIONAL PARAMETERS (SURFACE WATER)

[Burenu Veritas 1D 59082 59083
{samepling Date 2023/05/23 2023/05/23

Units | R3-DENIT REACTOR | R4-REOX REACTOR| RDL |QC Batch
CONVENTIONALS
{con mp'L 450 240 5.0 | 2405627
Fluaride (F) mg/L <0.10 <0,10 0.10 | 2404089
[nitrate () and Nitrite{h) milL 0.20 <0.20 0.20 | 2403573
[ritrates [N-NO3-) mg/L <0.020 <0.020 0,020 | 2403573
[nitrites (N-ND2-) mg/L <020 <0.20 0.20 | 2403573
[Nitragen ammonla [N-NH4+ and N-NH3] | mg/L 0.036 5.4 0.020 | 2405656
[TN Total Kjeidani Nitrogen m/L ] 14 040 | 2404298
{Bromide j&r-) ma/L 22 22 0.10 | 2403504
[Ehleride [El) mg/L 180 150 LOS0 | 7403604
[Sulfates [504) mg/L 1900 1200 50 | 2403804
ROL = Repartable Detecticn Limit
CC Batch = Quality Control Batch

Page 10af 22 2023/06/16 D016
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i
Bureau Veritas job #: C324033
Repart Date: 2023/06/16

Agnico Eagle Mines Limited

Client Project #: MEADOWRANK DIVISION

Your RO, & OL-1183515
Sampler nitiak: AG

SUBCONTRACTED ANALYSIS (SURFACE WATER)

[Bureau Veritas 1D 52078 L52073 L59080
mpling Date 20230523 20230525 2023/05/23
Units | FEED MBER | ROL| O.C Batch | TREATED WaTER | RDL | OC Batch | R1-5CH REACTOR | ROL| QC Batch
ICONVENTIONALS
Nitrogen (K} 1 |mgi| 130 | 20(zs08003) [ |c20] 2406094 | 110 | 2.0] 2406993
[RDL = Repartabie Detection Limit
QC Baich = Quality Control Batch
* Parameter is not accreditable
hl‘!nl\"lﬂ'llslﬂ L55081 L590E2 L5083
pling Date 2073/05/23 2023/05/23 2023/05/23
Units| RZ-NIT REACTOR | ROL| OC Bateh | R3-DENIT REACTOR | RDL| Ra-RECK REACTOR | RDL| OC Batch
ICONVENTIONALS
Mitrogen (N) * | gt | 110 | 20] 2006903 | s |10] 15 | o.20] 2408994
[RDL = Repartable Detection Limit
IO Batch = Quality Control Batch
t Parameter [s not accreditable
Fage 11 of 72
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Bureau Vieritas Job #; C324033 Agnico Epgle Mines Limited
Repart Date; 2023/06/16 CHent Project & MEADOWBANK DIVISION

Your PO, #: DL-1183515
Sampler Initials: AG

GENERAL COMMENTS

Nitrates{NO3-], Nitritea[NO2- }-water; Holding time already past upon reception.:  LESOTT
pH in water: Holding time already past upon reception.:  LS90T7
Ortho Phosphate-water: Holding time already past upon reception.:  L5SOTT
NitratesiNO3-), Nitrites(NO2-}-water: Holding time already past upon reception,:  LS5078
pH in water: Holding time already past upon reception,: LS9078
Ortho Phosphate-water: Holding time already past upon receptian.!  LSS0TE
PH in water: Holding time already past upon reception.:  L55079
Mitrates{NO3-], Mitrites{NO2-}-water; Holding time already past upon reception.: LS9080, L59081, LS0082, LS9083
DHSSOLVED METALS (SURFACE WATER)
Reparted detection limits are multiplied by dilution factors wsed for sample analysis,
Sample 159079 was filtered in the laboratory prior to anabyeing for metals.
CONVENTIONAL PARAMETERS (SURFACE WATER)
Reported detection limits are multiplied by dilution factors used for sample analysis.

pH: Délal d'analyse non respects; L5907

Thipsulfate: Detection limit raised dus to matrix interference. LSS077, LS9078

Thipcyanate: Insufficient preservative, pH adjusted upon receipt at the laboratory. LS9080, L5S081

Nitrites, Nitrate and nitrite: Detection limit raised due to matrix interference. (LS9079, L52080, LS9081, L5508, L59083)

TOLC < DOC: Both values fall within acceptable RPD limits for duplicates and ane likely equivalent.

Results relate ondy to the items tested.

Page 12of 22 2023/06/16 0916
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Bureau Vieritas Job ¥ C324033
Repart Date; 2023/06/18
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Agnico Eagle Mines Limited

CHent Project #: MEADOWBANK DIVISION
Your RO, #: OL-1183515

Sampler Initiak: AG

Bormpa Wrcken  Guerwe Vastsl BB Ulonbey de Lene ¥e B -Laoree, Juate, Cameds HET 1FS

QUALITY ASSURANCE REPORT

nafac
Halch Imit O Type Paramater Date Analyred Walue Recovary Units
2403323 GEL  Spiked Blank Thiosulfate W2ING T 92 l
J403323 GHL  Method Blank Thiosulfate W3fosfaT .13 mgfl
MDA GEL  Spiked Slank Thiocyanate 20230527 93 ]
1403324 GEL  Method Blank Thipeyanate FLEET T .17 mifl
Je03472 2L Spiked Blamk Pt 0230527 101 N
anaLse Il Splked Blank Conductiity PLFET T a7 =
TH0A0E Ll Method Blank Canductiity W23f0537 <0.0010 e
1403895 Il Spiked Blank Alualin®y Tatal [as Cat03) pH A5 WIIfos AT 9% L
PRl ] #1L1  Method Blaok Alcalinity Total [ Cat0%) pH 4.5 I2AFOGSIT <10 mgfL
240X561 10 GC Mandard Crthephasphate () HAANGT 99 |
403561 10 Spiked Blamk Orthophasphate (P) 0330527 a4 ®
403851 €U0 Method Blank orthephosphate [P) 0230827 <0050 mefL
403567 €D Spiked Blank Thigcyanate 2023/05,38 m L
240¥5627 g Method Blank Thiocyanate 2023/05 18 w7 me'l
40073 KE5 Spiked Blank Nitrate (W) and Nitrise{N] FLEET Y5 107 %
NRrates [N-MNO3-| 20230527 103 L]
Nitmites (N-NDIZ-) FLrET TR o L
1403573 KBS Maethod Blank Nitrate (N} and Niriso{N] 0a3fosfad <0020 mgfL
Nrtrates [N-NO3-) FUFET PR <100 mgfL
NRrites {N-NO2-) 2023/0527 <0030 me/L
403604 KIS Spiked Blank Bromide [Br-) FLFET Y5 104 %
Chloride (L1} 2023/05,27 103 %
Sulfates {504) W35 T o L
1802608 WS - Method Blank Bromide (8r) 1023/usf21 <0.30 mgfl.
Chioride (L1} 20234065127 <0050 mgfl
Sulfates {504) W05 .50 mifL
240370 BAG Spiked Blamk Desodeed organic carbon FLFET - TrL 1m b
Hanirog BAG  Method Blank Desoboed organic carban FiFET TS (.20 mgfL
2403759 VTS Spiked Blank Taital Dissolved Solids 2023,/05,30 e L]
1403759 VT3 Method Blank Total Dissobed Solids 023/ a0 =10 mgfl
HADETEE VIS Spiked Blank Total sunpended solids [T55] 2073,/0630 46 *
03763 VT3 Method Blank Total simpended solics (T55] 2023,/05,/30 .0 mEfl
J803839 TS Spiked Blank Alumisum [Al) 10230530 83 %
Antimany {5k 202305 /50 108 %
Sikvir (Ag) 0730530 o L]
Arvenic (A} 1023 j0% 30 5] L
Barmm [Ba) FLFET TN 0 b
Baryllivm [Be) 2023/05,/10 a4 »
Bammuth (8i) W023f05 30 100 L
Boron (8] 20230530 48 u
Caidmiverm (D] J023,/05,/30 b ) L]
Calcium |Ca) 023/05/30 L] L]
Chrommasim (Cr) FLFETTE N a7 L]
Cobalt {Co] 2073,/06,30 a8 ]
Cappar (Cu) 0230530 ] L
Tin {%a) 02350530 103 5
leaen [Feel 2023,/0510 96 E ]
Lt {Li} W073/05,30 9% ]
Magnesium (Mg) 02305 /00 97 L
Manganass {hn) F0ARF05/30 100 5
Maolybdnaraim (Mo} 2023/05/30 103 b
Page 130122 2023/06/16 0% 16
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Bureau Vieritas lcb #: (324033

Repart Date: 2023/06/16
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Agnico Eagle Mines Limited

Clignt Praject & MEADOWEANK DIVISION
Your R.O, #: OL-1183515

Sampler Inltials: AG

QUALITY ASSURANCE REPORT{CONT'D)
aafac
Batch Init_Of Type Parameter Date Analyoed Vale Recaovery Units.
Marcury (Hil 2023/ /30 81 [
Hickel (Wi} 20030530 8 ]
Phosphorus HFIfO5/30 93 L
Lead [P} 2023/05/30 101 5
Potassium (€} 030530 94 =
Selenum [So} 2023/05/30 o =
Sikcon [Si} H023/05/30 B %
Strantium (56 023/05/30 104 5
Sodum [Na) H023/0h 30 L %
Thalm (17 2023/05/30 101 %
Urarsium (U] 2033/05/30 0z 5
Thanaam [T F0RIf30 " =
Vanadium [V} FL LT AT 100 %
Zinc {2n) 20380 B =
Tircenism (7] F023/05/30 10z 5
Sulfur 5] 023/0%{30 85 %
HM0MEI9  5TS  Method Blank Adaminurm (4] D005 30 <10 ugh
Antimony |5} 20230530 1.0 ugfL
Sikor {Ag] 030530 <010 ugf
Arsanic {As) 2023/05/30 <030 ugfL
Hasmm {Baj P03 f05/30 <20 ugfL
Beryliim {e] 20230530 <00 ugfL
Hsmath (Bl OIAS30 < J5 ugfl
Baron (8) H0OFINS/ 30 P gL
Cadmium [Cd) 2023030 <0 ugfl
Cabcium [Ca 20230530 <300 ugfl
Chiromasmm {Cr} 30530 L] L
Coball (Co) 0230530 .50 ugfl
Copper [Cu) 0230530 <050 ugfL
Tin {5n] 203030 1.0 ugfL
Irom {Fe) 2030530 <l ugfL
Lithkim (LK F03fos/30 <10 il
Magnesiam |Mg) BOF S 0 <100 ugfL
Manganese [Mn] 203530 <040 ugfL
Mobybekenisn |Mo) 0230530 oS ugfl
Maroury (Hgl 2033/05/30 <010 ugf
Nickel [Ki) 2O3/0% /30 140 ugfL
Phospharus 203 o530 =10 ugfL
Lead [P} 20r3fosi30 <010 ugfl
Potasshsm [k} furER T <100 gl
Solenium [So} H0X3 0530 10 gL
Sibeon (Si) RS 30 100 ug/l
Strontim {5r] HIF 305,30 <20 ugil
Sadium [Na) 0330530 <100 ugfl
Thabkurm {T1) HOINOS30 <20 ugfl
Uramhim (U] RS 30 <10 ugfL
Thanam [Ti) B3 foh 30 <10 ugsl
Vanadium (W} FOFAN0S A0 <30 ugfl
Zine {Zn) 20X305/30 <50 gL
Tircen i (2] FotER TR 50 ugfl
Sulfur {5} 20330530 <500 ugf
Page 14 af X7 mjmm:u
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Bureau Vieritas Job ¥ C324033
Repart Date; 2023/06/18
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Agnico Eagle Mines Limited

CHent Project #: MEADOWRBANK DIVISION
Your PO, #: OL-1183515

Sampler Initiak: AG

QUALITY ASSURANCE REPORT(CONT'D)

%::': Imtt  OC Type Paramoter Date Anshyzed Walue Hecovery Linits
JE04037 HOU  Spiked Blask Netrogen ammonia [N-MHAs and N-MH3) 2023/05/29 a9 l
02T HGU  Method Blank Nitrogen ammonla (N-MHa and N-MH3] 2023 fo529 <0030 mgfl
04089 2L Spiked Blank Fluaride {F] 202340530 a4 =
dad0as Ll Method Blank Fluarida (F] LR T TR ] .10 mEfl
Ja0a701 W Spiked Slank Cyanate [CNO-] 20230530 113 y
24043001  ZZH  Method Blank Cyanate [CNO-) 202305 /30 <0050 mg/L
a4 BAG  Spiked Blank Total Organic Carban 20230530 1m =
JEDA7 AL BAG  Method Blank Total Dygankc Carban 0230830 <30 mEl
HDATSE &kl Spiked Blank TEN Total Epeldahl Nanogen A0 AAFAT o4 b
Pl bl ki Method Blank TN Total Kpeldehl Namogen 02305720 40 mg/l
404837 AT?  Spiked Blamk Ahsmizum [Al) 0330503 87 ®
Antimony [5b) 20230503 1o ]
Siver [Ag) 0230603 10 "
Arsenic {As] 0230603 o N
Barium {Ba) 023 /0803 98 %
Beerylliumm [Be} 202340600 o1 "
Banmth (8} 0230603 a7 N
Boron (8] 10330803 m N
Cadeniinim {Cd) 202306603 1o "
Calclum {Ca) 2023/06/03 a2 "
Chromiim [Cr) 20230803 97 %
Cabalt {Co] 2023/06 /03 Gh %
Coppar (Cu) 10330603 a1 [
Tin {5ap 230503 bl ] L]
Iean [Fal 20230603 98 ™
Lahiuam [Li} 0230603 03 "
Magnesium [Mg] 1033 /0601 a3z %
Manganess {Mn) 0230803 100 %
Muacury (Hgh 2023,/06/03 a6 L
Molybdanum (Mo} I023,06,f03 04 u
Nickel [Ni) 20230603 L] =
Total phasphorous 2023,f06/03 BE =
Lead {Pb) 1023/06/03 a4 %
Potassim [K) FLFET Pk g4 b
Seleniem (5 0230603 a4 k]
Sodhem (Ma) J023,/06,03 a0 L
Sulphar (5} LR K] B =
Stronthim [} 2023/0603 bl ] L
Thalim (11} 2023 /06/03 a7 %
Titankam (11} 2023 jos 08 104 u
Uamivem {L7} 0230603 a7 %
Wanadiem (V] 20230603 I “
Fine [En) 20234000 a5 =
Zirconim [T} 20230603 106 ®
2404827 AT Method Blank Ahsmimum [Al) 0323 /o503 <10 ugfl
Antimony [Sk) M2Afosf03 <10 ugfL
Sikver (Ag) 2023,/06,08 <1.0 ugfl
Arsenic (hs) 0230603 <10 ugfl
Bariim [ Ba) H023f0608 <210 ugfl
Beeryllium [ B} FLiFR T PK] €20 ugfl
B et (i) 0230603 1.0 ugfl

Page 1501 22
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Bureau Veritas job & C324033

Repart Date; 2023,06/16
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Agnico Eaghe Mines Limited

Client Project & MEADOWBANK DIVISION
Your PO, ¥: OL-11B3515

Sampler Initials: AG

QUALITY ASSURANCE REPORT{CONT'D)

Barena Ve

anac
Hatch Inft__ 0 Type Paramseter Dute Anatysed Value Recovery  Linits
Baron (D) 10230603 <5 ugfl
Cadrim [Cel} 20230603 oL gl
Calchum (Ca] 023/06/01 <500 ugfl
Chramium {Er} 2023/06/03 A0 ugll
Cabah [Ca) T033/06/03 1] ugfL
Coppar (Cu) 0230603 <10 ugfl
Tin [Sn} 306,03 <30 gl
iran (Fe) 0380603 <&l gL
Lithdurn {11} 2033/06/03 <l ugfl
Magnesium (g} 1035/06/03 <100 ugfl
Manganese [Mn) 20230603 <10 gL
Mereury (Hid HRA0603 a1y ugfl
Motybdenum {Mo) 0230603 <10 ugfl
Hlckel [Ny 7023/08/03 0 ugll
Total phosphorous 20R3/06,03 <10 gl
Ll [P} 0603 s ugfl
Petassaum |K) F033/06/03 <00 ugll
Selenium [Se) ARG 3.0 [T
Sodum [Naj 2023/06/03 <500 gl
Sulphur {5] H023/06/03 <1000 ugfl
Sranthim (5] 2033 /0603 <10 [
Thalsm (17 20330603 .0 ugl
Thanksm (i) 023j06/03 <10 ugfl
Uramiim (L) 0330603 <10 uefl
Vanadium [V} 033/06/03 <0 uglL
Tinc (20} 20230603 <70 ugfL
Tuconism (Tr] 2033/06,03 <50 ugl
404867 WWO  Spidoed Blank Adurminam (Al 33061 2] ]
Antimony {$b) H3sj06j01 5 %
Siboer | Ag) 20230601 oy N
Arsonic (As) F023j06/01 100 ®
Bariam |Ba] 3023/06/01 11 b
Byl {Be] 30601 a7 "
Bsmuth (B} 0230601 e k]
Baron (8] H023/06/01 ] H
Cadmium [Cel 20380601 96 k.
Calchum (Ca) 2023/06/01 6 ke
Chrgmium (Er) 033/06/01 a7 1
Cobak [Co) DR 0600 o6 b
Coppes [Cu) 0730601 o4 ~
Tin {%n] H033/06,01 ] H
iron (Fe} 2023 /08/01 a7 %
Lithdurn L1 20230601 17 w
Magnesham (Mg} 20601 L] "
Manganess [Mn) 2035/08/01 o8 %
Molybdenum {ho) PTG L] b
Mercury [Hgd 02afo6f0l B3 H
Hickel [Ni) H023/06/01 a7 k]
Phospharus. 20380601 4 k3
Lt (Pl 20130601 w5 L
Potassium (K} H033/06/01 8 k]
Page 16 of 22 2023/08/16 0%:16
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Bureau Verites Job #: C324033
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Agnloo Eagle Mines Limited

Report Date: 2023/06/16 Client Project #: MEADOWBANK DIVISION
Your PO, & OL-1183515
Sampler Initials: AG
QUALITY ASSURANCE REPORT(CONT'D)
asfac
Bach init__ GC Type Parameter Date Anabyred Vakie Recovery  Units
Selenium (%) 20330601 pliT %
Silicon [51) 0230601 0 ]
Strantiuim |51] 2023,/06,01 00 %
Sadim [Naj 202306, 96 ]
Thallzm {T1} 2023/06/01 5 .
Uraniam (L] 2023/06/01 95 -
TRambum {Ti) 20230601 99 %
Vanadium (V) 220601 a9 ]
dime {2} 0330601 a4 %
Fimconiem | 20330601 w9 ]
Sulur [$) 20230801 a4 ]
HOLEEZ  WWD  Method Blank Alurminum (Al) 20330600 =10 ugfl
Antimorny | S} 20230601 <10 ugfl
Sibver (AR 2023,06/01 0,10 gl
Arsonac [As] 033/06/01 (3,30 ugsl
Barium (Ba) 20230601 <30 ugil
Beayllum |Be] 20230601 a4 ugfL
Bmuth (B 202006, o35 ugfl
Beron (8) 02310601 =0 ugfl
Cadmium [Cd) 2023/06/01 <030 ugfl
Calcium [Ca) 2023/08)01 <300 ugil
Chiambam |} 2023 /08,/01 050 ugfl
Cobak [Ca) 20730601 afl 50 ufl
Copper (Cu) 2023 /06,01 i), 50 ugfi
Tim {§n) 2023)08/01 <10 ugiL
iron (Fe) 2023/08/01 <l ugfL
Lithiarn [Li) 20206,/01 <i0 ugfl
Magresiam {hag) 2023/06,/01 <100 ugfL
Manganese (Mn) 2023,/06,01 <040 ugfl
Malybdenum {Mo) 330601 =[50 ugfi
Mercury (Hg) 2023/06,/01 .10 ugfL
Mickel (NI} 202100601 La ] ugfl
Phespharus. 0230601 <10 ugfl
Lead [Ph) 20230601 <10 ugfl
Potasshim (K} 0230601 <100 ugfl
Seldentum (Sa) A A06M] <10 gl
Silicon [5i] 203306, Ll upfl
Strantium |5e) 20:23/06,01 6.2, ugfl
AOL=2.0
Sedfium [Na) 20330601 <100 ugfl
Thallasm {11} DO A0EM <210 ugfl
Uraniam U] 20230801 1.0 ugfl
T e (T3] 20230601 <10 ugfl
Wamadium (V) 2033,/06,01 <10 ugfl
Zinc (In) 20230601 <5.0 ugl
Zirconium |1 2023/06/01 <050 ugil
Sullur 5} 2023/06/01 <500 ugfL
HOE01 515  Spehed Blank Alarrinum | A1) 20206/0 93 ]
Antimoery {5b) 2013/06/02 108 %
Sibver [Ag) 0230607 103 ]
Ardenic [Aa) kLT TET ] 102 ;]
Page 17 of 22 2023/06/1609:16
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Agnico Eaghe Mines Limited

Client Project & MEADOWBANK DIVISION
Your PO, ¥: OL-11B3515

Sampler Initials: AG

QUALITY ASSURANCE REPORT{CONT'D)

aa/qc
Hatch Ink__ G Type Paramste Date Analyred Value Hocovery  Linits
Bartuam (Ba) H02af08/02 108 ]
Byl [Be) 2023/06/02 89 %
Bemuth (Bi} 023/08/02 103 L
Haron () 2023/06/02 118 %
Cadmkim [Cd) 023/06/02 100 %
Calchum (Ca 2023/06/02 w6 %
Chramium {Cr} 2230602 101 %
Cobialt [Ca) 2020602 101 %
Coppar [Cu) 20330602 ] *
Tin [5n) 0230602 105 %
Iran {Fe} 20230602 0% %
Litheien (L) 0230602 93 %
Magnesium (Mg} 2306402 104 %
Manganese (Ma) 2023/06/02 101 %
Mereuny [Hg) 2033/06,02 o u
Modybidenum {Mo) 2033/06/02 103 L
Hickel [Ni) 2023 fos/a2 102 =
Total phespharous 20230602 93 %
Lead (P} W033fos/02 103 L]
Pedassium (K} 0230602 o5 %
Selenium [Se) 2033/06/02 105 %
Sodaim (Na) 2023/06/02 97 %
Suilphur {3) 230602 &5 %
Strantmm {56 02306032 s *
Thafam {T1) H033/06/02 102 =
Ttanism {Ti) 20230602 101 %
Urasskrm (L] 102306/02 105 *
wamadium [V} 20330602 na ]
Tine {2} H035/08/02 o6 L
Zirconasm {Zr) 2023/06/02 105 L]
JADSO01 STS Method Blank Adurninum [Al] 023/06/02 <10 gl
Antimaony {58} 202306002 <10 ugil
Sibver {Ag) H23/06/02 <10 ugft
Arsenic {As) 023/06/02 <10 gl
Bariam {Ba) 0230602 <10 gL
Berylum [Be] 0330602 10 ugfL
Bt h (Bl 023/06/02 <10 ugfl
Horan (H) 0330602 <50 ugfL
Cadminim [Cd) 2023/06/02 <030 ugfl
Calchum (Ca) 230602 <500 ugfl
Chromium {Cr} HF30E02 <50 ugfl
Cobalt [Caj 2023/06/02 10 ugft
Copper [Cu) 20230602 1.0 gl
Tin {5n) 2023/06/02 <20 ugfl
Iron (Fe} 20230802 <80 ugll
Lithiurm {Li) 020602 <10 UL
Magnesiam (k) Waafosfal <100 ugfl
Manganese [(Mn] H013/06,02 <10 ugfl
Mhercury (Mg 2023/06/02 010 ugfL
Modybdenum (Mo) 0230602 <10 ugfl
Hickel (NI} H033/06/02 <10 ugfl
Page 18 of 22 2023/06/16 016
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Hinna
Bureau Veritas Job #; C324033 Agnico Epgle Mines Limited
Report Date: 2023/06/16 CHent Project #: MEADOWRBANK DIVISION
Your RO, #: OL-1133515
Sampler Initials: AG
QUALITY ASSURANCE REPORT(CONT'D)
Qafac
Hatch Imtt  OC Type Paramoter Date Anshyzed Walue Hecovery Linits
Total phosphosous 202306072 <in ugfl
Lead (PbY 0230807 <i,50 ug
Patasum (K] 2023, f0kf02 500 ugfl
Sealeniwm (Se] FLiFET L T RH] an, T
AM=3.0
Socivam (Ma) 20230607 <5 ugfl
Sulphur [5) 02060 < 100Ky ugfl
Strantium (5} 2023/0602 <20 ugfl
Theallium [T1) 2033 j08/03 <10 ugsL
Titaniam [Ti} FLFET ] <l gL
wamiuam (L) 023,406,070 <30 ugsl
Wanadium (V) 0323/06f07 =10 ugfl
Zine [In] 0280 03 =70 ugfl
Zircarum [Tr} 202340602 5.0 ugfl
JAs6IT Ol Splked Blank oo J023f06/01 a8 %
JE0SGIT O¥d  Spiked Blank DUP oD 0230601 9% %
HO56IT ¥l Methad Blank [8]4] 0230601 «5.0 mgl
G656 HGU  Spiked Blamk Nitrogen ammaonia (N-MHEs and N-MH3] 20230601 = L]
JROGGSH HEU  Method Blank NRrogen ammania |N-M#Hd+ and N-MH1] 202300801 0.0 mgfl
05733 BAG  Spiked Blank Dasodved organic carban 20230605 i) %
J405733 BAG Mathod Blnk Dasolved organic carbon J033/06,/05 <020 mgfl
805767  BAG  Spiked Blank Total Gvganic Carbion 2023 j08/07 100 %
TROSTED BaAG  Method Blask Totasl Deganic Carban 20230607 a3 mfl
0587 ESW  Spiked Blamk Thiscyanaie 2033 fok fors 103 %
AOSRTY ESW  Method Blank Thiocyanate FLaFE T e <017 mg/L
JA05E1 vl Spiked Blank Total Cyanide (TN} Lo FETE k] 50 %
Ja05921 ¥l Method Blank Total Cyamide [CN} 2023/06,03 <0,0030 mEfl
7405935  ©MU  Spiked Blank Wieak Ackd Drssocisble Cyanide |CN-) 202306 0% T %
D55 ol Methad Blank Wieak Acid Disscoabibe Cyanide (CN-) 20230605 <0 00E0 mL
HOE1T HGU  Spiked Blask Harages ammosls [N-MHEs and N-MH3) 0230607 ] "
406117 HGU  Method Blank Nitrogen ammonla [N-MHds and N-MH3) 03306102 <0080 mg/L
JA0GANT ESw  Spiked Blank Thiosuilfate FLFETE G4 E
JA0G33T ESW  Maethod Blank Thiosulfate 02310605 .13 mg/l
2406853 CTU  Matrix Spike Netrogen () J033j05/07 HE 5
TAEIGE CTu Oc Sendard NRragen (W) FLOFR T T RE] oG =
2406493  CTU  Spiked Biamk Nmragen [N} 10723/06/07 a7 u
2406893 CTU  Method Blank NRtrogen [} 03308 /03 <0000 mg/L
i Ciu Mt Spike Narogen [K) FLaFETL ) RE] HC %
TADEOT C QC Standard Nitrogen (W) 20230607 ] k]
7806494  CTU  Spiked Biamk Nitragen [N} 1023 /0601 13 h
Pl =it €M Method Blank Nitragen W) 202,002 <00 mgfL
TADTR50 IL Spiked Blask Fluaride {F] 20230607 T "
Page 1901 22 2023/06/16 0% 16
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Bureau Veritas Job #: C324033 Agnico Eagle Mines Limited

223

Repart Date: 2023,/06/16 Clisnt Project & MEADOWBANK DIVISION
Your PO, 8; OL-1183515
Sampler Inltials: AG
QUALITY ASSURANCE REPORT{CONT'D)
Ao
Batch init Q< Type Parameter Dale Analysed Vaae Recowery Linits.
MOTIS0 A Mothod Blank Fhuride (F] 2033/06/07 <110 mgfL

DL = Repait able Detection Lmil

Matrix Spahe; & sampls {o which a known amoent of the analyte of intetest his been sdded. Used to svaheate sampls matiic interferesie,

O Standard: A sample of known concentration prepaned by an external agency under srngent conditions. Used as an independent check of method acouracy.
Spsed Blank: A blank matsx samgle to which @ known amount of the analyte, uieally from @ second source, has been added. Used to evaluate method accuracy,
Methind Blank: A blank matris comaining sl reagents ined in the anatytical pracedure. Used to idestily labotaory contammation,

NC (Matrix Splkef: The recovery in the matris sphe was not caloulated. The relitive diflerence between thie concentalion i the patent smple and the splle amanl
was too small io pesmit @ relisble recovery calculation [matrix spike concentration was less than the native sample concontration)

Page 200012 2023/06/16 0216
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Bureau Veritas lob #: C324033
Report Date: 2023,/06/16

224

Agnico Engle Mines Limited

Client Project #: MEADOWBANK DIVISION
Yaur PO, #: OL-1183515

Sampler nitials: AG

VALIDATION SIGNATURE PAGE

Thie analytical data and all @C contained in this report were reviewed and valkdated by:

..___'___‘-—"T._ Uﬁ:

Ghayasuddin Khan, M.Sc., P.Chem,, O, Sclentific Speciafist, Inorganics

3
L

TR oL
'W‘.ﬁ E;-"

Fridiric Arnauw, 8.5¢.. Chemist, Montreal, Sclentific Service Soeclalist

=@

Faourl Sarsl, B.5c. Chemist, Moniréal, SR Analyst

lanathan Fauvel, B.Sc, Chemist, Montreal, Sciemifie Specialist

¥ 'EJ "::.-"-';f:'-b:;

MWichelina Clnguino, Analkyst 1|

=

Viergnic Beausejour, B.5c., Chomist, Supervisor

Frage 21 of 22
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Bureau Veritas Job - £224033 Agnico Eagle Mines Limited

Report Date: 2023/06/16 Client Project : MEADOWSANK DIVISION
Your RO, ¥ OL-1183515
Sampler Initials: AG

VALIDATION SIGNATURE PAGE[CONT'D)

Thee anabytical data and all Q< contained in this report were reviewed and validated by:

ik

) Gl Yoy

Shu B.Sc Chemist, Montreal, Anadyst |

Bureau Verites has procedures in place 1o guard agsingt impeoper ute of the eleciroesis s sl have (e reguined “sgnatorie®, as per ISOVIC 17025, signing the
reporis. For Service Group specific validation, plesce refer to the: Validation Signatunes page i included, otherwise available by request. For Degartment specific
AnalystfSupervisor validation names, pleate refer bo the Test Summary section if Included, otherwese asallible by reguest. This report i authorired by {01, (1}
ffor [2} (3} laboratory operatioes.

Page 22 of 22 2023/06,/16 09:16
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P
Your PO, #: OL-1183515
Site Location:  MEADOWEANK DIVISION
Yaur COUC i NfA
Attention: Thomas Genty
Agnico Eagle Mines Limited
=14
10200 route de Prefsac
Rouyn -Naranda, OC
Canads KW 1c0
Report Date: 20230215
Report #: R2B25650
Wersian: 1 - Final
CERTIFICATE OF ANALYSIS
[ H
Recelved: 2023/02/02, 08:45
Sample Matrix: Surface Water
¥ Samples Recelved: 6
Date Date
Analyses Quantity Extracted Amalyzed  Labomatory Maethod Analytical Mathod
Total Alkatinity [pH end paint 4.5 Hff 2023/02/03 STL S0P-00038 SM 23 2320-B m
Anlans in water NSA 20230207 5T SOP-D0014 MA_300-lons 1.3 RE M
Weak Acid Dissodable Cyanides 2023,/02,/03 2025/02,/09 STL SOP-00035 MASO0-CH 1.2 Rd m
Total Cyanide 2023/02/03 2023/02/03 5T SOP-DO035 MASDO-CN 12 R4 m

Chamical Coygen Demand
Chermical Oxygen Demand

2033/02/15 2023/02/15 5TL SOP-00005
2023/02/08 2023/02,/08 5TL SOP-00002

MAIIS-DCO 11 R4 m
MAELS-DC0 1.1 Rdm

3

3

L]

3

i

3
Conductivity 3 NiA 2023/02/03 STL S0P-00038 50 23 2510-B m
Cyanates 5 Na 2023/02/07 STL S0P-00010 MAIIS-CNO 1.1A3m
Dissolved Organic Carbon (2) 3 2023/02/03 2023/02/07 STLSOP-00243 58 23 5310-B m
Flucride 3 NSA 2023/02/03 STL S0P-00038 5M 23 4500-Fm
Total Suspended Solids : 2023/03/06 2023/02/06 STL SOP-00015 MAID4-55 20m
Dissolved Metals {Low DL)- lab filtered 1 M 2023/02/03 5TL S0P-D0O0G2 RS ZD0-NL 1.2 AT m
Dissolved Metals {Low DL) site filtered F NfA 2023/02/06 5TL SOP-00052 MA200-Mét. 1.2 AT m
Total Extrectable Metak by ICP 1 202302003 2025/02/07 ST SOP-D00E2 MAOO-NEL 1.2 AT m
Total Extractabve Metals by ICP i 2023/02/06 2023/02/06 STL SOP-00062 MA200-NEL. 1.2 AT m
Ammonia Nitrogen 3 NfA 2023/02/07 5TL S0P-00040 MAI00-N 202 m
Nitrates{NO3-|, NitritesNO2-]-water 3 Nff 2023/02,/02 STL S0P-00014 MAIDD-lonE 1.3 REm
pH In water 3 H/A 2023/02/03 5T S0P-DO03E MAI00-pH 1.1 R3Im
Ortho Phosphate 3 NSA 2023/02/02 5TL S0P-00003 MA303-P 1.1 A2 m
Total Dissobved Salids 3 2023/02/07 2023/02/07 5TL SOP-DO0S0 MAIIS-50. 1.0R4m
Thlacyanates 2 MIA 2023/02/02 5T SOP-DO010 MA3D4-lons 1.1 A1 m
Thiocyanates 1 NIA 2023/02/03 STL SOP-00010 MA304=lons 1.1 ARim
Tatal Thiosalts + Thiosalt Species (1] L] LT MN/&
Thiosulfates 3 NfA 2023/02/03 5TL S0P-00010 MA30M4=lons 1.1 Rl m
Total Nitrogen 4 2033,/02/07 2023/02/07 STL S0P-000TT MOETOTNUT-E3516v1.3
Totsl Nitrogen 1 20253/02/07 2023/02/08 STL SOP-D0077 MOETOTNUT-EAS16v13
Totai Organkc Carbon (3) 3 NSA 2023/02/08 5TL S0P-00243 50 23 5310-B m
Bemarks:

Bureau Veritas is sceredited to ISOMEC 17025 for specific parameters on scopes of accreditation. Unless otherwise noted, procedures uvsed by Bureau

Page 1cd 14
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Your P.O, §; OL-1183515
Site Location;  MEADOWBANK DIVISIDN
Your C.0.C. 1 N/&

Attontion; Thomas Genty
Agnico Eagle Mines Limited
cs0
10200 route de Preissac
Rouyn -Moranda, OC
Canada 0¥ 100
Report Date: 2023/02/15
Report #: R2ZE25650
Wersion; 1 - Final

CERTIFICATE OF ANALYSIS

Recelved: 2023/02/02, 08:45
Veritas are based upon recognized Provincial, Federal or US method compendia such as COME, MELCC, EPA, APHA

All work recorded herein has bean done in accordance with precedures and practices ordinarily exercised by professionals in Bureau Veritas' profession
uslng accepted testing methadalagles, guality assurance and guality control procedures (except where atherwlse agreed by the dient and Bureau Verltas in
writing]. All data s in statistical control and has met guality control and methed performance criteria unless otherwise noted. All method blanks are
reparted; unless indicated otherwise, associated sample data are not blank corrected. Where applicable, unless otherwite noted, Measurement
Uncertainty has not been accounted for when stating conformity to the referenced standard.

Bureau Veritas labifity is [bmited to the actual cost of the requested analyses, unless otherwise agreed in writing. There is no other warranty expressed or
implied. Bureau Veritas has been retained to provide analysis of samples provided by the Client using the testing methodology referenced in this report.
Interpretation and use of test results are the sole responsibiity of the Client and are nat within the scope of services provided by Bureau Veritas, unless
otherwise agreed in writing. Bureau Veritas is not responsible for the accuracy or any data Impacts, that result from the Information provided by the
customer or their agent.

Solid sampla results, sxcept biota, are based on dry weight wnless otherwise Indicated, Organic anafyses are not recovery comected except for sotope
dilution methods,

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

This Certificate shall not be reproduced except in full, without the written approval of the laboratory.

Referers e Method wusffi “m® Inchcates teat inethods incorperste validated modifications from wpeoilic reference mathads o improve performands.

Mote: RPDs caloulated wsing raw data. The rownding of firad resutls may result in the apparest difference.

(1) Thth teat vt peewnrmmed by 565 Canaila ine - Lakefield, 185 Concesdon St , Lakefiefd, ON, KDL2HD

(2} DD present in the semple thould be considered i non-punpeabile DOC

(3) TOC present in the sample shoidd be comidered as non-purgeablie TOC

Mote: Al padametess included in the present certificabe are accredited by the MELCT unless vated ofherwine.

~ .

Encryption Key

Please direct all questions regarding this Certificate of Analyss to;

Erise Maran, Project Manager

Ermall: josoeimoranEbuesuverita com

Phoned 514 428-9001

e i T N T R T T T R R R AT EE AT TR

Busreau Yeritan has procedures in place to gaard agaénst improper use of the ebectronic signature and have the required “spnatories”, as per BO/EC 17005, signing the reports.
For Servece Group wpecilic validation, please reler 1o the Validation Signatures page if intluded, otheraive available by request, For Depanment specilic Analyi/Superduce
validation names, please refer to the Test Summary section i included, otherwise svaltable by request. Thin report is authorized by Aglaia . ki, General Manager responsibl
Tor Casbec £ wital laboratory op

Page 2 af 14
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Buresu Veritas Job W: C304230 Agnice Eagle Mines Limited
Report Date: 2023/02/15 Site Location:  MEADOWBRANK DNVISION

Your RO, & OL-1183515
Sampler initials: AG

DISSOLVED METALS (SURFACE WATER)

|Bureau Veritas 1D Lk7024 L7025 LKT026
[sampling Date 2023/02/01 2023/02/01 2023/02/01

LUinits mmﬂm FEED MBBR | QC Batch | TREATED WATER | RDL | QC Batch
METALS ICP-MS
Aluminum (Al} T uyl. <10 12 2375142 150 10 | 2374885
|Antimeny (5k) u!ﬁ. 18 n 2375142 BB 10| 2374889
[Silver {Ag) * u!-"l. <0,10 <0.10 2375142 <0.10 0.10) 2374885
[rsenic (As] ugfl 320 70 | 23msi4 5.8 0.30] 2374889
|Birium15-l] u!ﬂ =3 42 2375142 46 20 | 2374885
[Senlll'lm Ba) t u!ﬂ <040 <040 2375142 <040 0.40] 2374889
|Beron (B) ugfl 2590 280 2375142 250 20 | 2374889
[Cadmilum {Cd]) ugfl <0.20 <020 2375142 <0, 20 0.20] 2374889
‘Chromium |Cr} ugfl 0,65 087 2375142 <050 0.50] 2374885
|Coppar {Cu) ugll 15 £.3 2375142 1.3 0.50] 2374889
Tin {5n) * ugfl <10 <1.0 2375142 7.8 10 | 137a889
iran (Fe) uigfl <60 <50 2375142 170 60 | 2374889
[Uthiurniuilf ugfl <10 <10 2375142 <10 10 | 2374889
[mnpnau {Min} ugfl 6.4 20 2375142 51 0.40| 2374889
[Md-yhdenum{l'.lnb ugfl 100 B8 2375142 6 0.50] 1374889
[H'Emr\ril‘ll:l ugfl 0.13 <010 2375142 20,10 0.10] 2374885
[HId:aII:NI:] ugfl 230 16 2375142 2.3 10 | 2374889
[Phasphonss ug'L <10 <10 2375142 63 10 | 23748849
Lead [Ph) ugfl <0.10 010 2375142 <0.10 0.10] 2374889
[selenium [Se) ugll 180 180 2375142 31 1.0 | 2374889
[strentium {Sr] * ugll 1800 1700 2375142 1500 210 | 23714889
|Thallium (71} + ugfl <20 <10 2375142 <1.0 20 | 2374889
Wrandum (U] ugll 10 1.5 2375142 2.8 10 | 2374889
[ Titamiuen (Ti) * ugll <10 <10 2375142 <10 10 | 2374889
[Vanadium [V} * uglL <20 <20 2375142 <2.0 20 | 2374889
[Zine (2n) uglL 58 B.7 2375142 B0 50 | 2374889
ROL = Reportable Detection Limidt
OC Batch = Quality Control Bateh
t Parameter is not sccreditable

Page 3of 14 2023/02/1517:26
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Bureau Veriias Job #: CI04330
Report Date: 2023/02/15

230

Agnico Eagle Mines Limibed

Site Location:  MEADOWBANK DIVISION
Your RO, 1 OL-1183515

Sampler Initiaks: AG

TOTAL EXTRACTABLE METALS (SURFACE WATER)

[Buresu veritas 1D L7024 L7025 Li7026
Isampling Date W023/02/0 2023f02/01 202302001

Units W:ﬁ;:m FEED MBBR| ROL | QC Batch | TREATED WATER | RDL| QC Batch
[mETALS
Aluminuen [Ad) ugll 15 11 10 | 2375110 18 10 | 2375043
iantimany (5b) g/l 18 13 1.0 | 2375110 2.1 1.0 | 21375043
Siiver [Ag) gL <10 <1.0 1.0 | 2375110 <10 1.0 | 2375043
\Arsenic (Aa) ul 320 B3 1.0 | 2375110 6.8 1.0 | 2375043
|BH|uI‘HIB&'I ugfL 55 L] 2.0 | 2375110 40 2.0 | 2375043
|Ber|f1llumlﬁer ug/l <20 <20 2.0 | 2375110 <20 2.0 | 2375043
[Boran (8] * /L 300 300 50 | 2375110 250 50 | 2375043
Cadmium [Cd) ugfL 0.51 «0.20 |0.20] 2375110 <0,20 0.20| 2375043
iChrarmilurm (Crj ugfL <50 <5.0 5.0 | 2375110 <50 5.0 | 2375043
Copper [Cu) gL 2141) 2211 2.1 | 2375110 2.7 1.0 | 2375043
Tin {5n) ug/l <20 <2.0 2.0 | 2375110 <20 2.0 | 21375043
lIran (Fe) /L <60 <60 60 | 2375110 340 60 | 21375043
Lithiuem [Li) 1 /L <10 <10 10 | 2375110 <10 10 | 2375043
Fﬂungnse[hﬂnl ugfl 74 24 1.0 | 2375110 51 1.0 | 2375043
|Mmur'|'ﬂ-l'|.'| i/l <0.10 <010 |0.10] 2375110 <010 0.10] 2375043
IT-'IDI'thd!nul'n[Mn:l [ 110 24 1.0 2375110 T3 1.0 | 2375043
[Nickal {Ni} ug/L 230 9.9 2.0 ] 2375110 33 2.0 | 2375043
Total phosphorous ug/L <10 19 10 | 2375110 520 10 | 2375043
Lead (Fh) u;,ﬂ, =0.50 <0.50 0.50] 2375110 =0.50 0.50| 2375043
F!Imium[ﬁﬂ tq:,fL 120 190 3.0 ] 2375110 40 3.0 | 2375043
[srentium [5r) * ug/L 1900 1800 2.0 | 2375110 1500 2.0 | 2375043
Thallium [TI) gL 2.0 <20 2.0 | 2375110 <20 20| 2375043
Tianium (T1) ¥+ u/l <10 <10 10 | 2375110 <10 10 | 2375043
Uraniurm {Uj T+ ugil 11 T8 1.0 | 2375110 2.6 1.0 | 2375043
Vanadium (V] ug’L <20 <20 2.0 | 2375110 <20 1.0 | 2375043
Einz {Zn) 1.r.yL 73 <7.0 7.0 | 2375110 52 7.0 | 2375043
[RDL = Reportable Detection Limit
10C Batch = Quality Control Batch
t Parameter is not accredited
1 Parameter is not sccreditable
1) The detection limit was ratsed due to instrumentation.

Page & of 14 0230215 17:26
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Bureau Veritas Job & C304330 Agnlco Eagle Mines Limited
Report Date: 2023/02/15 Site Location:  MEADOWEANK DIVISION
Your F.O. 1 0L-1183515
Sampler Initials: AG
CONVENTIONAL PARAMETERS (SURFACE WATER)

[Bureau veritas ID LX7024 LK7024 LK7025
|Sampling Cute 2023/02/01 2023/02/01 2023/02/01

RAW WHTER 5T19

Units AN WIER ST 19 [SEPT) FEED MBBR| ROL | GC Batch
(SEPT) Lab-Dup

[CONVENTIONALS
joon mafl 360 /A 340 50 | 2375803
|[Conductivity S/ em 5.0 WA 5.1 QOOI0) 2374743
[Cyanate (CHO-] migfL 17 /A 13 0.050 | 2374830
[Dissolved arganic carbon * mE.fL &8 KA 67 1.0 | 2374880
[Fluoride (F} mgfl 0,13 A <0,10 0.10 | 2374956
Nitrate (N} and Nitrite{N] mgfL 14 WA 14 020 | 2374528
|Mitrites [N-NO2-) mifL 0,29 /A 0.356 0.20 | 2374598
Mitragen ammania (N-NH4« and N-NHI) m;,fL 52 /A 53 010 | 2375516
[rthophasphate (F) gL 0054 /A <0050 | 0,050 | 2374702
[pH pH 7.89 7.85 7.76 N/A | 2374733
[Thiocyanate mgfL 280 /A 270 85 | 2374706
[Thicsulfate migfL <13 HfA <13 13 | 2374832
[TEM Total Kjeldahl Nitrogen m;fL Ni& /A 140 4.0 | 2375424
[Tatal Cyanide (CM) mfL 0.063 /A 0057 |0.0030| 2374925
[Ttz Organic Carbon migfL 67 66 66 1.0 | 2375320
'Weak Acid Dissociable Cyanide (CN-) mgfL 0040 NfA 0038 | 0.D030| 2374968
[dlcalinity Total (& CaCO3)pH 4.5 1 mgfL 110 /A 7B 10 | 2374742
Bromide (Br-) gfL 5 N/ 16 1.0 | 2374699
[Chlaride (C1) mgfL 220 /A 220 050 | 2374699
[Sulfates (S04) mgfL 2000 L 2100 5.0 | 2374699
[Tatal Dissolved Solids mg/L 4000 H/A 4000 10 | 2375488
[Totsl suspended solids (T55) mifL .0 NfA B.O 2.0 | 2375176
ROL = Reportable Detection Limit
|QC Batch = Quality Control Batch
NS = Not Applicable
t Parameter i not accreditable

Page 5of 14 2023/02715 1726
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Bureau Verites Job #- C304330 Agnlco Eagle Mines Limdted
Report Date: 2023/02/15 Site Location:  MEADOWBANK DIVISION
Your RO, #: OL-1183515
Sampler Initials: AG
CONVENTIONAL PARAMETERS (SURFACE WATER)
[Bureau veritas i LK7026 LE7027 LKT068 LK7069
[Sampling Date 2023/02/01 2023/02/01 | 2023500/01 2023/02/01
Units | TREATED WATER | SCH REACTOR | NIT REACTOR | OC Batch | DEMIT REACTOR | RDL | QC Batch

[COMVENTIONALS

coD mgl 200 [ MA 2375603 430 S0 |23t
Conductivity m&/em 49 L) HiA 2374743 Kia a.ooal N/
[Cyanate |CNO-) mg/L <0,050 <0050 <0050 | 2374m3n A 0050 [ A
Dissalved organic carban 1 mi/L 7 o N/A | 2274880 WA 0.40 | NA
Fluoride (F) mg/L <010 Rin HjA 2374956 NS 010 | Nfa
[Nitrate (N} and NitritafN) mg/L <0.20 [ MR 2374658 h/A 020 | N
[Mitrites (N-NO2-) m/L <020 1A MiA 2374658 WA 020 | N
Mitrogen ammonla {N-NH4+ and N-NH3) n@t i2 T N/A 2375516 NjA 020 N/A
Orthophosphate (F) mg/l <0050 Hf A 2374702 KA 0050 [ NfA
pH pH 7.97 WA A 2374733 N [ oy
Thicyanate mg/L <017 A hA 2374631 oy 017 | NfA
Thicsullate m;ﬂ. =013 N 1Y 2374832 N 013 Nf&
[TKN Total Kjeldahi Nitrogen mg/l 16 8 7.5 2375424 23 0,40 | 2375424
[Total Cyanide (Ch) mg/l 0.038 Kia A 2374825 L) 00030 KA
Total Organic Carbon mg/L S0 L M/ 2375320 NfA 10 KA
Waak Acid Dissoclable Cyanide (CN-} mig/L 0.009 A N/A 2374058 Ty 00030 M/a
|Alkadinity Total {as CalO3)pH 4.5t rr'-..ll 310 WA MJ/A 2374742 NfA 10 NS
[Bromide [Br-} mg/L 2 NfA MiA 2374653 NfA 10 NfA
[Chlaride {C1) meg/L 180 NiA NfA 2374699 H/A 050 NiA
Sulfates (504) mg/l 2100 HiA N/ 2374653 KA 5.0 N/
Total Dissobeed Solids nin 2000 NSA N/A 2375488 NSA 10 NfA
[Tetal suspended solids [T55) mi/L 42 HiA NiA 2375176 KA 20 N/A
ROL = Reportable Detection Limit

QC Batch = Quadity Control Batch

N/A = Mot Applicable

t Pararmeter Is nat accreditable

Pape Gof 14 2023/02715 1726
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Bureau Veritas Job #: C304330 Agnico Eagle Mines Limited
Report Date: 2023/02/15 Site Location:  MEADOWEANK DIVISION

Your RO #: OL-1163515
Sampler Initials: 4G

GENERAL COMMENTS

Cyanates: Arrived unpreserved, preserved upon reception at the laboratory.:  LK7D2T
Total Nitrogen: Arrived unpreserved, preserved upon reception at the laboratory,: L7027
Cyanates: Arrived unpreserved, preserved upon reception at the labarstory.:  LK7D68
Total Nitrogen: Arrived unpreserved, preserved upon reception at the laboratory.:  LETDEE
Chemical Owygen Demand: Arrived unpreserved, preserved upen reception at the laboratory.: L7069
Total Nitrogen: Arrived unpreserved, praserved upon reception at the laboratory.:  LKT06S
DISSOLVED METALS (SURFACE WATER)
Sarnple LKT026 was filtered in the laboratory prior to anabyzing for metals,
CONVENTIONAL PARAMETERS (SURFACE WATER)
Reported detection limits are multiplied by dilution factors used for sample analysis.

Thicsulfate: Detection limit raised due to matri Interference. LKT024, LK7025
Nitrate and Nitrite: Due to the sample matrix, a better detection limit canpot be reported, LKT026

TOC<DOC: Both values fall within acceptable RPD limits for duplicates and are Fiely eqguivalent. LKT024, K025

Results relate only to the items tested,

Page Tol 18 2023/02/15 17126
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Bureau Veeritas Job #: C304330 Agnico Eagle Mines Limited
Regort Date: 2003,02/15 Site Location:  MEADOWBANK DIVISION
Your RO, #: OL-1163515
Sampler initials: AG
QUALITY ASSURANCE REPORT
asfac
Batch Init OC Type Pasameter Date Analyred Value Recoviry units |
274638 Gl Spiked Wlank witrate {H) and Nitrite{N) Az jd 101 [
MNitrites {N-RO2-) 030202 n ™
FITRESE GHL  MAathod Blank Nitrate (M) and Kirite{M] 033f07/02 <0030 mgfl
Nitrites (N-RO2:) AT 0T a0 maL
TATEGSD Gl Spiked Dlank Beamide {Br-] DR A02M02 a9 ]
Chioride (£1) T30 02 5 1
Sulfates (504) W3faziog ar k]
TAT4EED GEL Marthod Blank Bramide {Br-} ooz 0. 10 el
Chiloride (C1) oo 050 mEfL
Sulfats (504) Haraforfol <050 mfl
PEFLFiok] 00 QC Standard Orthophosphate [P) oirk FarRink) ag =
FEFLFH CL0 Spiked Mank Orthophasphate ) oo 1] L]
FEFLTIH CL0 Maethad Rlank Onthophasphate [7) 02302002 050 mgfl
FATET0R Gal Spiked Blank Thiacyanate H¥¥3M2/02 101 =
FITETO0 GAL Method Blank Theooyanale AR 02 <017 gl
FEFLFEL] L Spiked Blank pH W02 03 ol %
JATETAR I Spiked Blank Allalinity Total [as Cac03) pH 4.5 033/02/03 105 k.
FITATAR Il Method Blank Adkalinity Total (& CatOld] pH 4.5 AR 02/03 1.0 L
FATETAR W Sgpiked Blank Conductivity HOTRMO2M03 a5 L
137443 71 Mathod Blank Conductkity 2ajoijoa <0.D0LE ms/fem
1374830 G Spiked Blank Cyanatn [CHO:] Hoafoar 1o %
FITERID GHL Method Blank Cyanate [CNG-] Hajoior AO5s0 L
TITER31 GHL  Spiked Blank Thiacyanate FLET R b ] ]
F3T4831 GHL Methad Blank Thiocyanale A0 03 <017 mfL
PEFLLET] Gl Spiked Mank Thiosulfate ooy a5 =
FATERAZ GHL MAethod Blank Thiesulfate 00203 €0.13 mfl
JITREED  BAG  Spiked Blank Dissalved caganic carbon Hr3fozfoa 105 %
FITERED  BAG  Method Blank Dissolved onganic carbon A0 <0, 20 LT
TATERED CBO  Spiked Blank Adarninuim (A1) Hryaon 100 "
Antimeny [5b) 2033/02/03 106 u
Siheer [Ag) Hogafariol LE] ]
drsiric {As) FLETFRE] a8 "
Bagmim {Ba] 0TRf02/03 10 L
Beryilm (] HoFafoza 107 =
Baron [B) FOXA02/03 104 =
Cactmmm [Cd) 003 100 =
Chramium (Crj Wr3for o3 105 L3
Copper [Cu) 0230208 101 %
Tin [5n] oo 107 .
lrom {Fa) Hrafozfoa 103 =
Lithium [L§]) P firkiak] 105 ]
Manganese (Mn) Haajozjon 104 %
Modrhdenum [Ma) IR0 0T 105 L]
Marcury (Hgl Hogaforfol 107 ]
Hickel [N} 023/ 0 103 %
Phosphorus HER0R03 a4 L
Lesadd [Pl HEA0L03 14 L
Selewium {So) HYFIf02 003 104 -
Srontium (%] M A02 08 107 =
Thallm [T7) T30 03 w3 ™
Uranium (U] Jor3fozjo3 104 %
Page B of 14 2023/02/15 17:26
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Buresu Verites Job #: C304330 Agnico Eagle Mines Limited
Report Date: 2023/02/15 Site Location:  MEADOWBANK DIVISION
Your PO ®: OL-1183515
Sampler Initials: AG
QUALITY ASSURANCE REPORT{CONT'D)
asfac
Baich inn_ ol Parameter e M!p_ed Vakie Recovery Units
TRaniim (Ti) 230303 102 ]
Vanadium [V} 2021,/02/0% 105 b ]
Time (Tn} 2023/02/03 100 =
FATARED a0 Methed Blank Aluminum (A} 2023/02 /03 <10 ugfl
Antimoey (S 2023/02/03 <10 gl
Sibver [Ag) FIFET T <10 ugdl
Arsenic (As] 2023/02/03 <030 ugfl
Barium |Ba) 2073/02/03 2.0 gl
Beryllum {Be] 2023/02/03 a4l ugfl
Boron (B) 20230203 =0 ugfL
Cadmium [Cd) 2023/02/03 «0).20 ugiL
Cheaminsm {Cr) 20230203 oS50 ugfL
Copper (T 2023/02 /03 a}.50 ug/l
Tim [5n) 2023/02/03 <10 ugfl
tron{Fe) IR0 <60 ugfl
Lithium [Lij 2023/02 /03 <10 ugll
Manganese (Mn) 2023/02/08 .40 ugiL
Maolybdenum (M) M23/02 /03 <150 ufl
Marcury (Hel 2033/02 /03 <010 ugfl
Ml i) 023/03 /03 <10 ugfl
Phengharus 2023/02/03 <10 ugsL
Lead [Ph) 2023/02/03 .10 ufl
Sedenkum (Se) 20230203 <10 ufl
strontium (5] 20230203 <30 ugsL
Thalliam {11} ELEEL ] <30 ugfl
Wranmim (U] p3/02,/08 =10 ugfl
Taninm (Ti] 2023,/02 /0% <10 ugsl
Vamadium [V} 2023/03/03 <10 upiL
fime (2n} 2073/93/03 <50 ugil
FATAOTS Dot Spiked Blank Total Cyanide (CN) 2023/02/03 103 ]
1IT4025  DMI Method Blank Tatal Cyanide (CN] 2021,02/08 20,0030 L
2ATRO56 i Speked Blank Fhandide (F) 2023/02/03 94 ]
PERL i Methodd Blank Fhanvide (F) 2023/02 /03 .10 mgfl
IAT4968  DMI Spiked Blink Weak Acid Disociable Cyanide {EN-) 2023/02/08 a5 %
TATASGE DMl Method Blank Weak Acid Desocabbe Cyanide {CN-) 2023002 /05 <0.0030 mgll
TATHAT 575 Speked Blank Aluminam (M) 20230207 a1 L]
Antimoeny {50) 2023/02/07 bLi | ]
Sibver (Ag) 2023/03 /07 i1} k]
Arsondc [As] 20230207 EL L]
Barium |Ba) 2023,/02/07 LF] ]
Beryllam (be) 2025/02/07 85 ]
Borom (8) 2023/02/07 a7 k]
Cadmiurn [Cd) H023/02 /07 ar ]
Cheomiem {Crj 023N NOT a4 %
Copper {Cu) 2023/02/07 B 3
Tim [5n) 20723/02 /07 100 ]
Iraim (Fe) 023 f02 07 100 %
Lithium [Li} 20230207 L] ]
Manganese (Mn) 2023)02/07 83 %
Mercury (Hig) 2021/02/07 L] %
Malybdeniam (Ma) 2023/02/07 94 k]
Fage 9.0f 14 2023/02/15 17:26
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Bureau Veritas Job & 304330
Report Date: 2023/02/15
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Agnica Eagle Mines Limited

Site Location: MEADOWBANK DIVISION
Your PO, #; O1-1183515

Sampler Initiaks: AG

QUALITY ASSURANCE REPORT(CONT'D)

QAL
Bstch Init  OC Type P aramser Dane Anabyred ki HEaveny Uindls
Mickel (Mi) 202302 /07 a9 %
Taotal phosphorous 203102,/07 a1 %
Lead [Ph) 2023/02/07 L1 %
Selenium [Se) 2003 f03f07 a7 ]
Serontium [51) 2023,/02,/07 a5 ®
Thalliam {11} 02300 )07 8 .
Tamism (Ti) 20030307 5] %
Wrankirm [U] 2033 N02 07 a0 %
WVanadim V) 20130307 a0 %
Zime (Tn) 202302,/07 ar "
1375043 575 Method Blank Alaminum [Al) 20230207 <] gl
Antimony [5b) ForER R 1.0 ugfl
Sibver (Ag) F023/02 /07 <10 gL
Arsinic [Ax) 202302 0T 10 ughl
Barkuim Ba) 2073/02/07 <10 gL
Bergbum [Be] 2023/02,/07 <20 [FI 118
Beros (8] 20230207 o5 gl
Cadrbum [Cdf) 2023/02/07 Lol gl
Chiramium |Crj 2033/02,/07 <50 gl
Coppor {Cu) 202300207 <10 ugfl
Tim {50} 2023)02 )07 <30 gl
wan (Fe DOFAN2fOT < Uil
Lithium (L1 2023/02,/07 <10 ugiL
Manganess (Mn) 2023f03 07 <10 ugh
Mercury (Hg) 2023)02 /07 <10 gl
Makyhidenum (Mo} 202300207 <10 WRfL
Mickoel (Ni) 20230207 <3 WRfL
Tatal phesphorous 0330 /07 <10 ugfl
Lisad (P} 030207 18, gl
ROL=0.50
Sedanium [So) 033003407 30 ugfl
Stronthum [$1] 202303 07 <10 agfL
Thallam {11} 2023/03 /07 <30 ugfl
Taanusm [Ti) Doy f02/07 =10 gl
Wranaim (U] IOR3S02,/07 =10 g/l
Wanadiim (V) 2023f02/07 L] il
Tinc {Zn) 2023/02/07 1, ufL
ROL=7.0
2375110 ZEQ  Splked Blank Aluminam [Al} F0FIM02N0E 99 ®
Aritimony |Sb) 2033/02, /08 b ] %
Silver (Ag) 203303 06 a5 %
Arsenic () 207303006 68 %
Barium {a) DOIAN0D B a5 1
Besnyllum () 2020002 /06 a8 »
Beron [B) 2023/02,/06 o H
Cadmiurn [Cef) 2023/02,/06 a6 %
Chrambum (Cr) 2033/02 /06 w6 %
Cogpar {Cu) 202302 /05 L *
Tim [5n) HO202 08 a8 %
bren {Fe) 20230206 103 %
Lithimien [Li] 202302106 93 -
Page 100f 14 2023/02/15 17:26
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Bureau Veriias Job #: CI04330
Report Date: 2023/02/15

237

Agnico Eagle Minaes Limited

Site Location:  MEADOWBANK DIVISION
Your RO, 1 OL-1183515

Sampler Initials: AG

QUALITY ASSURANCE REPORT{CONT'D)

Batch Init__ QC Type Pararmeter Date Anabyred Vil Recovery  Units
Manganese {(Mn] 207302 /06 9% ®
Mercury (Hg) 2073/02/06 108 %
Mabybidenum (o) 203103 /04 45 %
Micke (N1} 2023/02/06 96 L
Tatal phesphorous 2023/02/06 99 %
Load [Ph) 00X 06 LH %
seleniurm [Se) 20730206 49 %
Strontiam [5r] 2073,/02/06 a8 %
Thalbm {11} 2023/02/06 47 %
Titamism (Vi) 2023/02/05 % %
Wranaim (L] 2001302 fos 9 %
Vanadium {¥) 2023/02/05 93 %
Zime {2n) 2023/02/046 o6 %

I3TS1I0 TEQ  Method Blank Aluminum (A1) 2023/02 /056 <10 gl
Aritimony (5h) 230205 <10 ugi
Sibver (Ag] 207302 f08 <1.0 ugiL
Arsanic (As) 023102 /06 <10 gl
Barham |Ba) 2023,/02,/06 =10 g/l
Beryllum [Be] 2033/02 /06 2.0 ugfL
Beron (8] P073,/02, /06 <50 ugfi
Cadmium [Cdj 20330206 <020 ugfl
Chramitum {€r) 2023/02 /06 5.0 ugfl
Copper {Cu) 2023/02/05 <21 ugfl
Tin (5n) 2033/03 /0% <10 gl
tron {Fe) 230205 <) ugft
Lithiim (L) 2023/03 /06 <10 ugil
Manganese (Mn) 202302106 <10 ugiL
Maercury [Hg 20730205 <010 ugfL
Malybidenum [Mo) 33100 /0% <10 ugfl
Mickel (41 2033/02/06 <20 ugfL
Tatal phasphorous 202302 /04 =30 gl
Lead [Ph) 2013/02/056 <050 ugfl
Selenium [Se) 2023/02/06 <30 ugfl
Strontium [54) 203302 106 >4 upfl
Thalkum {11} 2033,/02 /08 <20 ugfl
TRankam (Vi) 2023/02/06 <10 ugiL
Wiranairn (L] 202302106 <14 Rl
vanadium [V} 013006 =i ugfl
finc {n) 2033/07 fok <10 ugfl

2375142 TEO  Spiked Bank Alurminam [Al} 2033/02/06 6 %
Antimony {Sb) 2023/02/06 a5 %
Sidver |Ag) D03 02 o6 a0 %
Arsonic (As) 2033/02 /05 92 %
Barium {fa) 02302 /08 a1 %
Berylbum {Be) 2033/03 /0 a3 L]
Beron (8] 2023/02/06 97 %
Cadrmiurm [Cd) 2023/02 /06 92 %
Cheamium [T} 002,06 9 *
Cogper {Cu} 203302 /05 a7 %
Tin {5n) 2023,/02 /04 a4 %
Wen (Fe) 2013/02/06 47 %

Page 110f 14 2023/02/1517:26
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Bureau Veritas job i C304330
Report Date: 2023/02/15
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Agnico Eagle Mines Limited

Site Location:  MEADOWBANK DIVISION
Your RO, ¥; OL-1183515

Sampiler Inltlals: AG

QUALITY ASSURANCE REPORT{CONT'D)

QMO
Batch init _ QC Type Parameter Date Analyred Value Recovery  Units |
Lathium LIy 20230206 5] .
Manganese (Ma) 2023/02/06 B %
Mulybdenum (ko) 20723f02/06 L ]
Mestcury [Hg) 2023000 /o6 10 *
Mickiel {1} 20230006 3
Phospheius 2023,/02 /06 5 ]
Lead (Pl) 202303 06 ] '.1-
Selenium S} 202300 /06 ]
Stroatium {3¢) 202300 /06 83 %
Thuallivee [T 20230306 4] =
Lranham (L) 2023/02/06 =
Titanum {T¥] 20230206 88 ]
Wanadium [v] 20230706 -] ;1
Zine [2n] 2023006 a1 -
#AT5142 TEQ  Method Blank Abmaniam (A1) 20230206 <1y ugfl
Antimaony (5B} 2023f02/06 =1.0 ugfl
Sivor [Ag) 2023/02/06 <010 ugfl
Arsenic [As) 23,0206 =030 gl
Bariuam {Ba) 202303 /06 <30 ugfl
Beryllhem |Ba) 2023/02/06 =040 ugfL
Boran (B} 2023f02/06 <20 ugfL
Cadmiaam {Cd} 123006 <020 ugfl
Chromium {Cr] 202303 ol <150 ugfl
Copper|Cu) 20230306 <050 ugfL
Tin [Sn) 20230206 1.0 ugfL
Iren [Fie) 0723f02fo6 <fil) ugfl
Lithium LI 207303 /05 <1y ugfl
Manganese [Mn) 2023002 06 <0.40 ugfL
Malybdenim {hta) 2023/03/006 <0150 ugfl
Mesrcury [HRl 073/02/06 <0, 10 [
Micked (M1} 2023/02/06 1.0 ugfl
Phosphoius 20230006 <10 ugft
Lead [Pk 2023 /02 /06 <010 ugfl
Salenium [Se) 2073/02/06 1.0 ugfl
Stroatiem {5r) 013/02/06 <20 ugfl
Thaliium {11 202301 /06 <20 ught
Uramiarm (U} 023/0¢ O <10 ugfl
Titanhim (Ti) 2023,/02/06 <1 gl
Vanadium [V] 2013,/02,/06 2.0 upfl
Zinc [Zn] 0323/00 /o6 5.0 ugfi
FI7S176 MGU  Spiked Blank Total susponded solids (T55) 2023/02/06 4y 5
FATSI?6  HGU  Method Bisnk Totsl suspended solids (T55] 202340206 =20 mgfL
FAT5IMN BAG  Splked Rlank Tetsl Quganie Carbion 0007 108 w
1375320 BAG  Mathod Blank Total Drganic Carbon 20730307 02, mifl
ROL=0.20
3375424 SKL Spiked Blank T Tatal Kjeldahi Nrrogen 202303 /08 104 1
2ATSAA KL Method Blank TEN Total Kjeldahl Nitrogen 2023017 <040 mg/L
TAT54EE HGU  Spiked Hlank Total Dissoheed Solads 20230207 100 =
FATHER HGU  Method Blank Total Dssobved Solads 20230207 <1y miL
2375516 L0 Spiked Blank Ntrogen ammanka (N-NH4+ and N-HH3) 202303 /07 4 Y
MTERLE L0 Method Biank Narogen ammaonia {M-NH+ and N-HH3} 20230207 <0030 mg/L
Page 12 of 14 2023/02/15 17:26
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Bureau Veritas Job # C304330 Agnico Eagle Mines Limited

Report Date: 2003/02/15 Site Location:  MEADOWEANK DIVISION

Your F.CL #: OL-1183515
Sampler initials: AG
QUALITY ASSURANCE REPORT[CONT'D)

aAfac
Baach Init__GC Type Parameter Dute Analyzed walue Becovery  Units
FATSEO 0¥y G Standard con Hiafaros 100 =
F3THE03 Dl Spiked Blank oD W0r3fozfo8 103 ]
137603 O¥3  Spiked Blank DUP con xopafozios 104 L]
FATHB0N OYY  Method Blank oD 0T 08 <50 maL
_TH™ oY O Standard oD HFR0R15 100 ]
13T ol Spiked Blank oD rafoa1s 28 w
13TTITA o3 Spiked Blank DUP coo W23faz/15 100 ]
23T Ol Method Blank cob Hrafozf1s 5.0 L
ROL = Reportable Detection Lim
QC Standard: A sample of known concentration prepared by an extornal agescy undes stringent condiians. Used a5 an independent check of method accuracy,
Spiked Alank: A blank matro sample 10 which 4 keown amount of (he analyte, usislly fram & second source, has been sdded. Used to evakiate method scostscy.
Methard Blank: A blank matti containing ol reagents used in the anabytical procedure. Used to identify laborstory comtamination.
[1) Recovery or relative percent difference (RPD) for this parameter ks outside control limits. The everall guality control for this snalysis meets scceptability
criteria

Page 1304 14
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Bureau Veritas Job #: CI04330 Agnico Eagle Mines Limited
Report Date: 2023,/02/15% Site Locatian:  MEADDWRANK DIVISIDN
Your PO, #: OL-1183515
Sampler initials: AG
VALIDATION SIGNATURE PAGE

Thie analytical data and all @€ contained in this report were reviewed and validated by:

@?}f&w 2 g

lonathan Fauvel, B.5c., Chemést, Montreal, Manager of Inorganics

M i

Michelina Clnquinog, Analyst [

Shu Yang, 8.5¢. Chemist, Montreal, Analyst 1

Bureai Veritas has procedures in place to guard against smproper use of (ke electronic sgnatune and have the requined “signatones®, as per ISONEC TA)25%, signing the
reports. For Senvdce Groug speciic validation, please refer to the Yalidation Signatares page f inchuded, otherwise avallable by request. For Degartment specific

pervisor validation names, please refer (o the Test Samamary section if included. otherwine available by reguest. This report s suthorced by {0, (1} responsble
for [2} (3} laboratory operaticns

Fage 18 of 14 2023/02/15 17:26
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Your £.0.C. & nfa
Attention: Thomas Genty
Agnico Eagle Mines Limited
=i
10200 route de Preissac
Rouyn -Noranda, QC
Canada K 1co
Report Dute: 2023/05/26
Repert §: R2B47003
Versian: 2 - Partial
CERTIFICATE OF ANALYS|S — PARTIAL RESULTS
BUREAL VERITAS JOB 8; C315520
Received: 2023/04/14, 0
Sample Matrbc Surface Water
# Samples Received: &
Date Date
Analyies Quantity Extracted  Analyred  Laboratory Method Analytical Mathod
Tatal Alkalinity (end point 4.5 waters 3 M/A 20323/04/14 STL SOP00038 SM 23 7320-Bm
Arions In water 3 WA 2023/04/15 STL S0P-00014 A 300=ions 1.3 RE m
‘Weak Acld Dissoclable Cyanides-waters 3 2023/04,19 2023/04/19 STL S0P-00035 MAIMO-CH 1.2 REAm
Total Cyankde in waters 3 2023/04/19 2023/04/20 STL SOP-D0035 MAIO0-CH 1.2 R4 m
Chemical Oxygen Demand 4 2023/04/20 2023/04/20 STL 50200009 MAZIS-0C0 L1R4m
Conductivty in waters 3 M 2023/04/14 STL SOM-00038 SM 23 2510-B m
Cyanates in waters 5 NfA 2023/04/25 STL 50900010 MAJIS-CNO L1RIm
| Dissabeed Drganic Carbon (2) 3 Mn3f04/15 2023/04/16 STL 50900243 SM 2353108 m
Flugride In waters F 1 MA 2023/04/14 5TL 50000038 SAd 23 4500-F m
Flucride in waters 1 MiA 2023/04/17 STL 50900038 5M 23 4500-F m
Total Suspended Solids 3 2023/04/17 2023/04/19 STL S0R-00015 MA10E=55. 2.0 m
Dissobred Metals {Low LD)-Fitered at BY 1 Nfa 2023/04/20 STL 50900062 MA.Z00-Mét, 1.2RTm
Dissabed Metals {Low DL) e filtered F MA 2023/04/21 STL 50900062 MA00-MEE 1.2RT m
Total Extractable Metaks 1 D023/04/20 2023/04/21 STL S0P-00062 A JO0-MeL. 1.2RT m
Total Extractable Metads 2 2023/D4/20 2023/04/24 STL S0P-00062 MLA 004 L2AT m
Ammonia Nitrogen in water 3 NA 20230430 STL 50P-00040 A 300-N 20 A2 m
Nitrates NO3-), Nitraed NOZ-]-water 3 HiA F023/04/15 STL 50900014 MAMO-ons L3RG m
pH In water 3 NA 2023/04/14 STL 50P-00038 MA100-pH 1.1A3 m
Ortha Phosphate-water 5 BA 2023/04/14 STL 50000003 MABE-PIIRZ M
Total Dissolved Solids 3 2023/04717 2023/04/18 STL 50900050 MA115-5.0. 1.0REm
Thiocyanates-water 3 NA 2023/04/25 STL S0P-00010 MAI0M—Hons L1R1 m
Thiesulfates-water 3 MiA 2023/04/26 STL 50200010 MAAME—lons L1RL m
Tot. Ejeldah Nitregen| calculation)-water 5 202304719 2025/04/19 STL S0P-00077 MOETOTNUT-E3S16v1 3
Taital Deganic Carbon-wates (3) 3 MiA 2023/04/16 STL 50900243 5M 23 5310-B m
Nitrogon (total svallable) (1) 1 2023/04/1% 2023/04/19 ABSOP-00063 5M 24 4500-N C m
]

i

fe
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Youwr FD, & OL-1183515
Your Project & MEADOWBANK DIVISION

Nitrogen (total svailable) (1)

2023/04/19 2023/04/20 AB S0P-00093

5M 24 4500-N Cm

Remarks:

Bureau Veritas is sccredited to IS0EC 17025 for specific pararmeters on scoped of sccreditation. Unless otherwise noted, procedures used by Bureau
Veritas are based upan recognized Provincial, Federal or US method compendla such as DCME, MELCC, EPA, APHA

Faga 1 of 30
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Your RO, & OL-1183515
Your Praject &: MEADOWBANK DVISION

Your COC & nfa
Attention: Thomas Genty
Agnico Eagle Minas Limited
5D
10200 route de Frefsac
Rouyn ~Noranda, QC
Canada JOY 1C0
Report Date: 2023/05/26
Report #: A2847093
Version: 2 - Partial
RTIFICATE OF AN = PARTIAL R T

Recelved: 2023/04/14, 08:10

All work recorded hereln has been done In accondance with procedures and practices ordinarlly exercised by professionals in Bureau Verltas' profession
using accepted testing methodologies, quality assurance and guality contral procedures (except where otherwise agreed by the client and Buresu Veritas in
writing). All data s in statistical control and has met quality control and mathod performance criterda unless otherwise noted. All method blanks are
reparted; unless Indicated otherwise, associated sample dats are not blank corrected. Where applicable, unless otherwise noted, Measurement
Uncertainty has not been accounted for when stating conformity to the referenced standard.

Bureau Veritas labllity i Imited to the actual cost of the requested analyses, unkess otherwise agreed in writing, There is no other warranty expressed or
implied. Bureau Veritas has been retained to provide analysis of samples provided by the Client using the testing methodology referenced in this report.
Interpretation and wse of test results are the sole responsibility of the Clent and are not within the scope of services provided by Bureau Veritas, unless
otherwite agréed in writing. Bureau Veritas is not redponsible for the sceuracy or ary data impacts, that result from the infarmation provided by the
customaer or their agent.

Solid sample results, except blota, are based on dry welght unless otherwise Indicated. Organic anafyses are not recovery corracted except for Isotope
dilution methods.

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

This Certificate shall not be reproduced except in full, without the written approval of the laboratory.

Befevence Method suffin “m® ndicates test et Fads incorporate validated modifications. from specific reference methods o imgrove perfomance.

(1) This tesa wars perforned by Bareas Veritas Calgary, 4000 19 5t NE |, Caigary, AR T2E 6P8

{2} DO presend in the sample should be considened as non-punpeable DOC

13) 0L present m the samgple should be considered a5 ron-purgeable TOC

Mote: All parsmseters included in the present certificace ane accredited by the MELOC unbess stated othmrwse.
LY | Jsais Mezun
Rqojary Mansgs

Encryption Key bl

Mease divect all questions regar ding thix Certificate of Analyi to:

S Moran, Project Manages

[Ermail: jers i madan iHbur ea e itin. com

Phoned [514) 448- 90010

T T T e

Bueau VirRas has procedurst in place to gasrd against improper e of the electronic signature and have the required "wgnatons®, s per [SO/IEC 17025, shgréng the repois.
Far Service Group ipecific velidation, plesse reber 1o the Valdation Signature page il incladied, othersive svadabie by requet. For Department specifc Analyvn/Supervis
validation names, plexse refer 1o the Test Summary section if incheded, otherwive available by reguest. This repoet is st d by Aglaia iz, General Marages nesporsible
for Chieber Erndronmentsl labor atory operation.
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Bureau Veritas Job & C315520 Agnico Eagle Mines Limited
Report Date: 2023/05/26 Chignt Project #: MEADOWRANK DIVISION
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Your RO, & OL-1183515
Sampler Initials: AG

DISSOLVED METALS (SURFACE WATER)

[Buresu Veritas ID LP1613 LP1614 LP1615
|sampling Dute 023/04/13 | 2023/04/13 2023/04/13
CIOC Murmber nla nla nfa
Units """‘";E“ FEED MBBR | ROL | GC Batch | TREATED WATER | ROL | G Bateh

[alurminusm (A1) ug/l <10 <10 10 | 2392196 <10 10 | 2390974
lantimeny [5b] ugl 18 13 1.0 | 2392196 &1 1.0 | 2390674
[5ilver (Ag) * ugfl <0.10 <0,10 0.10| 2392196 <010 0.10] 2390974
E'-r!!ﬂil! [As) u!.fl 210 Bl 030 2392196 54 0.30] 2390974
[parium [Ba} ugl iz &1 2.0 | 2392196 3 2.0 | 2390974
[Beryliium (Be) 1 ugfl <040 <040 |o.e0] 2302196 <0.40 0.40] 2390974
Eﬁmhﬂh [Bi} * u!ﬂ. 0.25 <0,25 025 ] 23592196 0,35 0.25] 2300974
[Boron (&) ugfL 220 430 20 | 2392196 260 20 | 2300974
Cadmium [Cd) ugh <030 o020 |00 2392196 <020 0.20| 2300972
Calcium [Ca) uglL 520000 510000 | 300 | 23gz10s 350000 300 | 2390974
Chramium {Cr) ugl <050 053 0.50] 2392196 <0.50 050 2390974
[Cobalt [Ca) ugll 760 TED 050 2392196 560 0.50] 2350974
[Capgar {Cu) uglL 16 18 0.50| 2392196 1B 0.50| 2300974
ITin (Sn} t u!fl. <1.0 <1.0 1.0 | 2392196 2.1 1.0 | 2390974
iron [Fe) Wil <EQ <50 &80 | 2392196 <60 &0 | 2390574
Lithium (L) * ugfL <10 <10 10 | 2392196 <10 10 | 2350574
Magnesium [Mg) ugll 27000 28000 | 200 | 2392196 21000 100 | 2390974
Il.unpnuewn: gL i 12 Q.40 2392196 7 D40 2390874
[Motybdenum (Ma) ugl 130 110 0.50) 2392195 B0 0.50] 2390974

ercury [Hgl ugfl <0.10 <0.10 0.10] 2392196 <010 0.10] 2390974
kel (NI) gL 220 1.3 10 | 2392196 11 1.0 | 2390574

sphorus u!ﬂ <10 <10 10 | 2392196 1100 10 | 2390974
[Lead (P u!.ﬂ. <010 <0,10 0.10 ] 2352196 <010 OL10] 2300974
|Potassivm (K) ugll 240000 250000 100 | 2392196 120000 100 | 2300974
[Salenium (Sa) ugh 210 210 10 | 2392106 44 10 | 2300974
[Silican {5} T ugll 3400 2800 100 | 2392196 2200 100 | 2300974
|Btrantium [5r) T ugiL 7100 2100 20 | 2392196 1600 2.0 | 2390973

lum (Na) uglL 500000 680000 | 200 | 2392196 BEOO0O 100 | 2390974
[Thalliurm (T1) # gl <20 <2.0 2.0 | 2392196 <20 20| 2390974
[Liranburm (L) ugll 14 8.6 1.0 | 2392196 LB 1.0 | 2390974
[Tikardurn (T7) ugfl <10 <10 10 | 2392196 <10 10 | 2390974
[vanadium (V) u!n. <20 <2.0 2.0 | 2392195 <20 20 | 2390674
[Zine [En) u!fl 87 B9 5.0 | 2392196 50 5.0 ) 230574
[Zircanium {Ir} ugl <050 0,50 050 | 2352196 <050 0.50| 2390574
[HOL = Repartable Detection Lirmit
|2C Batch = Quality Control Batch
[t Parameter Is not accreditable

Pape 3 of 20 20230536 0532
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Bureau Veritas Job #: C315520 Agnico Eagle Mines Limited
Report Date: 2023,/05/26 Clisnt Praject #: MEADDWBANS DIVISION
Your PO, #: OL-1183515
Sampler Initials: AG
DISSOLVED METALS [SURFACE WATER)
IIWHH'HI‘NHIB LP1613 LP1G1& LP1615
[samnpling Date 2023/04/13 | 2023/04/13 2023/04/13
ICOC Number nfa nfa nfa
Units “wm"'” ER | teeo mesr | ROL | Qc Batch| TREATED WATER | ADL| 0c Barch
[Subtur [5) * uglL 930000 950000 | soo0o| 23spioe 770000 500 | 2300974
ROL = Reportable Detection Limit
0C Batch = Quality Contral Bakch
t Pararmeter is not accreditable
Page 4 of 20 2023,/05/26 0933
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Bureau Veritas Job ¥ CI15520
Report Date: 2023/05/26

Agnico Eagle Mines Limited

Cllent Project & MEADOWBANK DIVISION

Your B0, #: OL-11E3515

Sampler inltials: AG

TOTAL EXTRACTABLE METALS (SURFACE WATER)

[Bureau Veritas ID LP1613 LP1614 LP1615
[sampling Date 2023/04/13 2023/04/13 2023/04/13
[COC Number nfa n'a n'a

Units mv;::rg.ﬂm ROL | OC Batch | FEED MBBR | ROL | TREATED WATER| ROL |QC Batch
Alurninum (Al} g/l 14 10 | 2352042 <10 10 <10 10 | 2392053
Antirmony (5B ug/l 18 1.0 | 2382042 14 1.0 639 10 | 2392083
Silver [Ag) ugiL <10 10 | 2392042 <10 10 <10 10 | 2382083
[Arsenic [As) ugh 190 1.0 | 2392042 6.4 10 59 10 | 2302083
Barmum (Ba) ugil 59 20 | 2352042 65 20 45 20 | 2392083
[Beryllium [Be) ught <20 20 | 2352042 <2.0 20 <20 20 | 2382083
[Bismwith [Bi) ++ ugfl <10 1.0 | 2382042 <1.0 10 <10 10 | 2352053
Baron (B) * uglL 370 50 | 2352042 320 £0 240 50 | 23920853
Cadmium (Cd) ugfL <0.20 0.20] 23s042] <020 | 020 <0.20 0.20 | 2392053
Calciumn {Ca ugfl 450000 500 | 232042 | 430000 | soo 330000 500 | 2392053
Chremium [Cr) gl <S50 50 | 2392042 <50 50 <50 50 | 23m2083
Cobalt [Co) gl 720 1.0 | 2392042 760 10 620 10 | 2302083
Copper {Cul ugil 16 10 | 2392042 55 10 4.1 10 | 2302083
Tir [50) uplt <20 20 | 2352042 <2.0 20 3.0 20 | 2352083
iron [Fi) uglt <60 B0 | 2392042 <50 &0 <50 60 | 2392053
Lithium (L) t ugfl <10 10 | 2382042 <10 10 <10 10 | 2392053
Magnesiurm [Mg) ugfL 24000 100 | 2352042 | 26000 100 21000 100 | 2352083
Manganese (Mn) ugfl 13 10 | 2392042 13 10 4.2 10 | 23z2053
Mercury [Hg) ugil <010 o.10] 232042 <0 | 010 <10 0,10 | 2302053
Malybedenum [Ma) ugh, 120 10 | 2302042 110 10 35 10 | 2392053
Mickel [Ni) ugit 00 20 | 2352042 27 20 2.0 20 | 2302083
[Tatal phosphorous ugiL 11 10 | 2392042 <10 10 1900 10 | 2392053
Lead |Ph) g <0,50 o.50] 23042 <0s0 | oS0 <0,50 0,50 | 2392053
Patazsium (K} uglL 220000 s00 | 23s2042 | 220000 | S00 150000 500 | 2392053
|Sebanum [Se) ugit 200 3.0 | 2352042 220 30 110 30 | 2392053
Sodium (Na) ugfL E00000 500 | 2asood2 | ezoDoo | S00 B50000 500 | 2392053
Sulphur 5] 17 ugfL BS0000 1000] 2392042 | 230000 | 10000 700000 10000 | 2252053
[Strantiven (Sr) ¥ ugfL 2100 20 | 2392042 | 2200 20 1700 20 | 23070853
[Thallium (T} ugi 20 2.0 | 2392042 <20 20 <20 20 | 2302083
Titandum [T7) *+ gL <10 10 | 2392042 <10 10 <10 10 | 2392053
Uiranium [U) T Uit 12 1.0 | 2392042 8.2 10 2.0 10 | 2392053
Vanadium (V) ugfl <0 20 | 2352042 <2.0 20 <0 20 | 2392083
Zinc (Zn) ugit <70 7.0 | 2352042 7.3 70 1 7.0 | 2392053
ROL = Reportable Detection Limit
3C Batch = Quality Contral Batch
T Paramater Is not accreditable
T Faramater Is not accredibed
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Bureau Veritas Job #: C315520
Report Date: 20230526

Agnico Eagle Mines Limited

Cllent Project B MEADDWEBANK DIVISION
Your PO, ¥ OL-1183515

Sampler initials: 4G
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TOTAL EXTRACTABLE METALS (SURFACE WATER)

[Bareau Veritas iID LP1613 LP1614 LP1£15
|sampling Date 2023/04113 2023/04/13 2023/04/13
[COE Number na nia nfa

Units, uwmw.urg ¥ | rot | ac satch| reep mBsR | ROL | TREATED WaTER| ROL |QC Bateh
[zirconium (zr) +1 [ugh] <50 [ 5.0 [2as2042] <so | 50 ] <50 | 50 [23200m3
ROL = Reportable Detection Limit
L Batch = Quality Control Batch
T Parameter Is not accreditable

Page 6 of 20 2023/05/26 09:32
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Agnico Eagle Mines Limited

Report Date: 2023/05/26 Clisnt Praject #: MEADDWBANS DIVISION
Your P.O. #: OL-1183515
Sampler Initials: AG
CONVENTIONAL PARAMETERS {SURFACE WATER)
[Buresu veritas In LP1613 LP1614 | LP1614
[sampling Date 2073j04/13 | 2023/04/13 | 2023/00/13
(COC Number nla nfa nfa
FEED
Units mﬂﬁ‘“ FEED MBER| MBBR | ROL |QC Batch
Lab-Dup
cop mafl 370 340 NSA 50 | 2352047
Conductivity m5/em 5.1 54 N/A  |Duo010| 2330854
Cyanate (CNO-} mg/L 0.75 43 NiA 0,050 | 2393049
Diszolved organic carban * gL 72 72 N/A 10 | 2390881
Flugride (F) mg/L 012 <0.10 WA 010 | 2330864
[niltrate (N and Nitrite|N) mg/L 15 15 NJA 0,20 | 2390823
|Nitrates (N-NO3.) L 15 15 MiA 020 | 2390823
[Nitrites (N-802-) L 025 0.70 NiA 0.20 | 2390823
[Mitrogen ammonia (N-NH4+ and N-NH3) | mg/L 57 60 MiA 0.10 | 2392139
[ortheghasphate (7} ma/L <0050 «0,050 NfA 0,050 | 2390849
[pH pH 7.78 7.55 MA N/A | 2330831
Thiccyanate /L 280 290 MiA 85 | 2333051
Thiosulfate ma/L <13 <1.3 M/A 1.3 | 2393418
TEN Total jaldahl Nitrogen mg/l M 150 150 40 | 2331822
[Total Cyanide (CN) gl 0.12 0.12 N/A  |ooD3n| 2391820
Total Crganie Carbon gL 5] 68 N/A 10 | 2330868
Weak Acid Dissoclable Cyanide (CN-) mifL 0.084 0.0%0 N/A  |0.0030| 2391819
Alkalinity Tatal [as CaC03] pH 4.5 mfL 110 €5 MA 10 | 2390855
Bromide (Br-) "'Eﬂ' 18 i8 M/A 10 | 2390824
Chiaride (C1) mil 240 240 N/A 0.50 | 2390824
Sulfates |504) mg/l 2300 2300 M 50 | 2390824
Total Dissalved Sclids mg/L 3000 4100 M/ 10 | 2390282
Total suspended solids (TS5} e/l <2.0 30 NA 20 | 2391178
ROL = Reportable Detaction Limit
QC Batch = Quality Control Batch
N/ = Nat Applicable
t Paramséler is not sccreditable
Page 7 of 20 2023/05/26 09:32
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Agnico Eagle Mines Limited

Report Date: 2023,/05/26 Clisnt Praject #: MEADDWBANS DIVISION
Your PO, B OL-1183515
Sampler Initials: AG
CONVENTIONAL PARAMETERS (SURFACE WATER)
|Buresu Veritas ID LP1615 LP1615 LP1616 LP1617
|sampling Date 2023/04/13 2073/04/13 2023/04/13 2013/04/13
COC Number nfa nla nfa nla
THEATED R1SCN Rz MIT

Units. | TREATED WATER mp ROL REACTOR REACTOR ROL | QC Batch
oD mgL 170 MNSA 50 M/A L] 5.0 | 2352047
Conductivity s cm 50 HiA 0.0010 MiA HiA 0.0010] 2350854
Cyanate [CNO-) mgfL <0050 NiA 0.050 37 <0050 0.050 | 2353049
Dissalved organic carbon 1 L 23 N 0.40 N/A Nk o4 | zas0s81
Flucride (F) gL <0.10 HfA 0,10 L) M/A 010 | 23%0864
Nitrate (M) and Nitrite{ M) /L 0.72 Ty 0.20 Mi& Nk o320 | 23s0E23
Mitrates {N-ND3-) L <0.20 [ 020 Wik Nk 0320 |z3%0823
Mitrites [N-NO2-] mgL 0.22 N/A 0.20 N/A Nk 020 | 2390823
Hitragen ammania (N-NH4+ and N-NH3) | mg/l 2.2 Ni& 0020 M M/ 0.020 | 2392138
Orthophosphate [P] migfL o.74 MiA 025 NiA /A 0.25 | 2350849
pH pH T.56 762 N/A M/A M/A M/A | 23504831
Thicoyanate ngL <017 MiA 0.17 N NfA 017 | 2353479
[Thiosulfate n!.fL <0,13 A 0.13 MiA MiA 0.13 | 2363416
TEM Total Kjeldsh| Nitrogen mgl 11 MiA 040 150 15 4.0 | 2351922
[Total Cyanide [CN) m!.."L 0.086 ) 0.0030 N/A /A NfA | 2351820
Tatal Organic Carban il 35 MiA 10 M/A NfA NfA | 2350868
‘Weak Acid Dissoclable Cyanide [CN-) mifL 0056 Ml 0.0030 M/A HNiA N/A | 2361819
Alkalinity Total (as CaCO3) pH 45 * il 380 380 10 N/A M N/A | 2390855
Bromide {Br-) l-ru_.fL 13 NiA 10 N& NfA NfA | 2350824
Chioride [CI) mafl 200 NiA 0.50 MNiA M/A MR | 2380824
[Sulfates (S04} mifL 2200 /& 50 HiA L] N/a | 2350824
Total Dissclved Solids mafL 4000 NiA 10 NiA MiA M/a | 2300882
|Total suspended solids (T55) /L 22 N/A 20 [ H/A M/a | 23m1178
ROL = Reportabde Detection Limit
O Bateh = Quality Cantral Batch
N/ = Not Applicable
t Parameter is not accreditable
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Agnico Eagle Mines Limited

Cliznt Praject #: MEADOWBANK DIVISION
Your PO, B OL-1183515

Sampler Initials: AG

CONVENTIONAL PARAMETERS (SURFACE WATER)

|Bureau Veritas ID LP1E18
{sampling Date 2023/04/13
ICOC Number n/a
A3 DEMIT

Units REACTOR ROL | QC Batch
lcoD L 530 50 | 2392047
TKN Total Kjeldahl Nitrogen mi/L 25 0.40 | 2391922
ROL = Reportabla Detection Limit
Q< Batch = Quality Control Batch

Page 9 of 20 2023/05/2602:33
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Bureau Veritas Job & C315520
Report Date: 2023/05/26

Agnico Eagle Mines Limited

Chignt Project #: MEADOWRANK DIVISION
Your RO, #: OL-1183515

Sampler Initials: AG

SUBCONTRACTED ANALYSIS [SURFACE WATER)
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|Bureau Veritas ID LP1614 LP615 LP1616
[sampling Date 2023/04/13 2023/04/13 2023/04/13
COC Mumber nla n/a nfa
units| FEED mBBR | ROL| OC Bateh | TREATED WaTER | RDL| OC Bateh Rm RoL| ac Bateh
itrogen (M) t mifl 130 20 2392833 11 Q.20) 2382834 130 20| 2392833

[rot = Regertasie Detection Limit
aC Batch = Cuality Control Batch
t Parameter fs not accreditable

[Bureau veritas 1o LP1617 LP1618 LP1618

|sampling Data 2023/04/13 2023/04/13 2003/04/13

ICOC Mumbsar nfa n/a na

A3 DENIT
A2 NIT R3 DENIT
Units " R/ ROL| OC Batch TOR REACTOR RDL| GC Batch
Lab-Dup

Mitrogen (M) mipfL 120 20| 2392833 25 25 1.0| 2392834

ROL = Reportable Detection Limit

0 Batch = Quality Control Batch

* Farameter ts not accreditable
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Bureau Veritas Job : C315520 Agnico Eaghé Mines Limited
Repart Date: 2023/05/26 Cliznt Project #: MEADOWBANK DIVISION

Your PO, ¥: OL-11B3515
Sampler Initials: AG
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GENERAL COMMERNTS

Thicoyanates-water: Arrived unpreserved, preserved upon reception at the laboratory:  LP1615
Cyanates in waters: Arrived unpreserved, preserved upon reception at the laboratory.:  LP1616

Tot. Kjeidah Mitrogen|calculation)-water: Arrived unpreserved, preserved upon reception at the laboratory.:

Nitrogen (total available); Arrived unpreserved, preserved upon reception at the laboratory.:  LP1G1E
Cyanates in waters: Arrived unpreserved, preserved upon reception at the laboratory:  LP1617

Tot. Kjeldah Nitrogen{calculation}-water; Arrived unpresenved, presenved upon reception at the laboratony.:

Nitragen (total avadlabbe): Arrived unpresarved, preserved upon reception at the laboratory.:  LP1G1T
Chemical Caygen Demand: Arrhved unpreserved, preserved upon reception at the laboratony.:  LP1618

Tot. Kjeldah Nitragen{caleulation-water: Arrived unpreserved, preserved upon reception at the laboratory.:

Nitrogen {total svailable): Arrived unprisarved, preserved upon reception at the laboratory.:  LP1631B
DISSOLVED METALS [SURFACE WATER)

Reported detection limits are multiplied by dilution factors used for sample analysis.
Sample LP1615 was fittered in the laboratory peior to anatvzing for metals.

TOTAL EXTRACTABLE METALS [SURFACE WATER)
Reported detection limits ane multiplied by dilution factors used for sample analysis.

CONVENTIONAL PARAMETERS [SURFACE WATER)
Reparted detection limits are multiplied by dilwtion factors used for sample analyshs.

Nitrates: Due to the sample matrix, a batter detection limit cannot be reported. LP1615

LP1616

LP1617

LF1518

TOC < DOC ; Both valuwes fall within acceptable RPD limits for duplicates and are likely equivalent. LP1613, LP1614

Thicsutfate: Detection limit ralsed due to matrix Interference. LF1613, LP1614

Results relate only 1o the items tested.

Page 11 of 1)
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Bureau Veritas job ¥ CI15520
Repart Date; 2023,/05/26

Agnico Eaghe Mines Limited
Client Project #: MEADOWBANK DIVISION

Your PO, ¥: OL-11B3515

253

Sampler Initials: AG
QUALITY ASSURANCE REPORT

aa/qc
Hatch Ink__ G Type Paramste Date Analyred Value Focovery  Linits
2300823 KIS Spiked Blank Mitrate (N] and Mitrite[N) 0230415 101 ]
Nitrates (H-NO3- 2023/04/15 100 %
Mitritos (-NO2-} 023/04/15 102 L
2300833 KIS Method Blank Mitrate [N] and Mitrite(N) 2023/04/1% <00 mgit
Witrates {N-NO3-) I023/04/15 AOH mgit
Mitrites (B-NO2} 20230415 “0H Mgt
2300824 KI5 Spiked Blank Beomide (Br] H023/04/15 102 %
Chiaride (1) H023/04/15 100 %
Sulfates (S04) 2023/04/15 " ]
1390834 KIS Method Blank Bromids (Br) 023/0415 <010 gt
Chiaride (€1 2023/04/15 L5 gt
Suilfates (S04) I35 <5l mgfL
2380831 FU Spiked Blank o 2023/04/14 i %
2300845 CLO O Standard Orthophasphate (P} 2023/04/14 97 %
2390849 CLO  Spiked Blank Onhophesphate (F) 2023/04/14 o ]
2390845 €10 Method Blank Onthophesphate (P} 033/04/14 ALY mgft
2800854 7L Spiked Blank Conductivity 2023/04/14 102 =
2300854 7L Method Blank Conducthvity 2023 f04/14 <0.0010 msferm
2390855  ZU Spiked Blank Alalinity Total {as CaC03) pH 4.5 W033foa/14 57 L]
1300855 IU Method Blank Adialinity Total {as CaC03) pH 4.5 F023/04/14 <10 mgfl
2900864 7L Spiked Blank Fhustide (F] 2033/04/14 9 %
2390864 7L Method Blank Flusride (F) 2033/04/14 <010 mgfL
1350868  BAG  Spiked Blank Total Drganic Carbon HA04015 f 1] %
2390868 BAG  Method Blank Total Organic Carbor 304015 o8, mgt

HOL=0.20
2300881  BAG  Spiked Blank Dissobved organic carbon 2033/04/16 106 %
2300881  BAG  Method Blank Dissobved organic carbon H03Af04/16 0,45, mgft
ROL=0.20
1390974 TEO Spiked Blank Adurningm (A1) 0230430 114 %
Antimony {58} 2033/04/20 113 %
Sibvet (Ag) 2033/04/20 108 %
Arsenic (A8 30420 106 %
Basium (#a) H03afoa o 113 ]
Berylum (Be) 03304030 108 =
Bimuth (B H023/04/20 103 %
Boron (8] H033/04/20 10 L]
Cadmim (Cd} 20233/04/20 106 L]
Calchum (Ca) 230420 108 L
Chramium (Cr) 2023/04/20 101 %
Cobah [Co) F023j04/30 101 =
Copper {Cu} 2023/04/20 [T =
Tin [5n) 0230420 11 n
Iran [Fe) 20230430 08 *
Lithairn (LK) 20230420 108 %
Magneshar (Mg} 2023/04/20 110 %
Manganese (Ma) 0330430 104 »
Motybidenum |Mo) 2033/04/30 110 L
Mereury (Hil 203304120 L] %
Micks| (N1} H023/0420 L %
Phosphorus H033/04)20 110 %
Lisae [P} 2023/04/20 104 L]
Page 12 of 20 mmmm
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Bureau Veritas Job # C315520 Agnico Eagle Mines Limited
Repart Date: 2023,05/26 Client Project #: MEADCWEANK DIVISION
Your PO, & OL-1183515
Sampler initials: 4G
QUALITY ASSURANCE REPORT(CONT'D)
QAfac

Banch Init___ Qf Type Pasumiter Date Anabyed Maluo Riconiry Units

Potassuarm (K) HRNf04 20 1o "

Selenium [Su) HOTI0420 o b

Sdbcom (Si) Hgafosfzo 105 ]

Strontium [S] 0304 0 0% %

Sadiurm [Na) HOTR0AI0 110 %

Thalkim (T} HOFI04 30 106 L

Uramium {Lf] H3fo4 0 108 L

Taniam [Ti} 0z3jo4jr0 105 %

Vanadum (V) X040 105 =

Tine {Tn) 021104120 10q k3

Tircon um ] Hr3fos) o m L

Sulfur {5) H023j04/20 111 %
23004 IE0  Method Blank iarninum [Al} 020420 Lali] uglL
Antimany [ oxifoafin 1.0 gl
Sibeer [Ag) HWafoalzo <010 ugll
Arsenic {As] 03304 0 <0.30 ugfl
Basmim [Ba) AR <30 Ul
Berylimm [Be] H2Nf04 20 040 ugfl
Bemath (BI) H0I3/04/20 <025 ugfl
Baron (4] 2073/04/20 <20 ugil
Cadmium [Cd) 223/04 /20 0,30 ugsfL
Caleium | Ca) HOTROAI0 <300 ugfl
Chromiam [Cr) T073/04/20 <050 ugil
Cobah (Co} 1033/04/0 <050 ugfl
Copper [Cuf 2033j04/20 050 uglL
Tin [5n] HXN0A [0 <1.0 UL
trom {Fe H03foajrn <6} ufl
Lighiurn (L] 0340 <10 ugfL
Magresim [Mg) T033/04/70 <100 uglL
Manganese (Mn) 0230420 <080 ugfL
Matpbdenum (Mo HF3foafan <050 ufl
Meroury (Hgl Hoxafosfro <010 ugfl
wickel [Ni) 23/04/20 <10 ugll
Phasgharus H033/04/20 <10 ugfL
Lead [P} 203304420 <010 ugfl
Potassium (L) 0TI0420 < 100 ugpfl
Selenkum [Se) 2073/04/20 <10 UL
Sibcon [S1) 0230420 <100 ugfL
Strantum (5] 0TII04120 o0 ugfl
Sodium (Na) 2013f0af20 <100 ugfl
Thallm (11} X040 3.0 upfl
Uramium (L] HOFRM04F20 1.0 ugfl
Tanaim [Ti} Hrifoa o <10 ufl
Vanadhmm V) Harafoafrn <1.0 il
Zinc {Zn) HOI3j04/20 <50 ugdfL
dirconuam (] FOXN 0410 <050 gL
Sulfur (5} 2023/04/20 5600, ugfL

ROL=500

3R EME  Spiked Bank Total Dsolved Sodids F023/0418 103 k]
1350983 EME  Mathod Blank Total Dhsalyed Solids 030418 <10 ™l

IEG11ITE VKM Spiked Dlank Total suspended solids (155) M 0E1% 100 %
Fage 130120 2023/05/2609:32
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Bureau Veritas Job §: C315520 Agnico Eagle Mines Limited

Report Date; 2003/05/26 Clignt Project #: MEADOWBRANEK DIVISION

Your BO, #: OL-1183515
Sampler Initials: AG
QUALITY ASSURANCE REPORT{CONT'D)

aaoc

Batch ini_ Qf Type Parameter Date Analyzed Vakie Ricowery Units |

2191178 VKN Mcthod Blank Total susponded salids [ 155) 2023f04/19 2.0 mef

291819 ANE  Splked Blank Wiesk Acid Dissociable Cyanide [CN-) 023f04/19 95 %

23912819 ANB  Method Blank ‘Wirak Acld Dissoclable Cyanide [CN:-) 0e3j0ane <0,0030 mafL

2991820 €YU Spiked Hlank Tatal Cyanide (CH) F023/04/20 104 %

2391820 CYU  Method Blask Total Cyanide [CH) 2033/04/20 030 mgfL

2391522 s%L  Spiked Blank TEN Total Kjeldahd Mitrogen 2033/04{19 02 L

2191922 KL Method Blank TEN Total Kjeldahl Mitrogen 2023/04/19 <140 mg

2303043 AT?  Splked flek Algrninm (A1) 2023/04/71 L1 ]
Antimoey {Sh] 230421 108 %
Sibves {Ag) 2013/04/21 105 5
Arsendc (As) 2033f0a/11 100 %
Barium {Ba) 20230421 104 %
Tienyibam {Be) 2033/04/21 105 %
Bismuath (Bi) 203370421 9% %
Hatan (B 20230421 112 %
Cadrmium (Cd] 03304421 103 L]
Calcium [Ca) 20330421 102 %
Chearmium {Cr} 2023/04/21 103 5
Cobalt [Ca) HFaf0431 un %
Coppar {Cu] 2013/04/21 a4 %
Tin [5n) 2023/04/21 107 %
fron (Fe) 2073j04/11 104 ;]
Lithar (LI 203/04/21 104 5
Magnesiam (Mg} 20230421 100 %
Manganise (Mo} 2304021 104 t
Mercury (Mgl 20330421 107 %
Mobybidenum (Mo} 2023/04/21 103 %
Hickel (M) 2A0421 100 %
Total phosgharnon 2033/04,21 an %
Lead (PB} 2023/04/21 W00 %
Potassiem (K} 2033/04/21 ag %
Seleniim ($2) 2013/04/21 104 %
Sodum {Ha) 2023/04/21 103 %
Sulphur {5 2023/04/21 an %
Srantium {5) FUFERCRFE] 106 %
Thallaam (11 2023/04/21 108 %
Titn ki {T0) 2013/04/21 103 %
Uranisirm [U) 230421 ag %
Yanadim [V} 202300421 104 %
Zine (2n) 2023/04/21 LT3 %
Tireonium {Zr) 10330471 07 *

2393047  AT?  Miothod Blank Aarninum {45 2033/04/21 <10 ughl
Antimoey 5] 2023/0411 1.0 gl
Sibver (Ag) 7023/04/21 <10 el
Arsenic (As) 2023/04/21 <1.0 gt
Hasam (Ba) 2023/04/21 <2.0 gt
Berythum (Ba) H033/04/21 <10 il
Hhmmuath (i} 202300421 <1.0 gt
Boron {B) R34 1 <50 gL
Cadmium {Cd] 02370421 <0,20 gL
Cakium (Ca) 203310421 <500 it

Page 14.of 20 2023/05/26 09:32
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Bureau Veritas Job #: C315520 Agnico Eagle Mines Limited
Report Date: 2023)05/26 Clisnt Project B MEADDWBANK DIVISION
Your RO, # OL-1183515
Sampler Initials: AG
QUALITY ASSURANCE REPORT{CONT'D)
QAL
ch Init Q< Type Parameter Date Analyred Wik Becowory  Units |
Chromim (Cr] 2024/04721 50 ugfl
Cobalt {Co) 202304121 14 ugfl
Copper (Cu) 2073/04(21 <10 ugll
Tin {5m) 023704131 <10 ugfl
fron [Fej 2023/04/21 <l ugil
Lithiumm {Li} 202304721 <10 ugfl
Magnesiim (Mg} 20730421 <100 ugfl
Manganese [Mn) 2073,/04/21 <1.0 ugfl
Mercury (g} 2023/04/21 <0.10 ugfl
Molybdenum [Ma) 2023/04/21 1.0 ugfl
Micked (M) 0230421 <1 uigfl
Total phosphonous 023/0431 <10 ugfl
Lead | L) 20230421 <050 ugfl
Potasskim (K] 2023/04721 <500 ugfl
Selenhm |5 202304421 <10 ugfl
Sotliermn Ma) 073/04/21 <500 ugfl
Sulphur (5] 2023/04721 <1000 ugfl
Stromtium (Srf 2023/04/21 <20 ugsl
Thallium (T1) 202304721 <240 ugfl
Titamhim (Ti) 2023/pa21 <1 sl
Uraniwem (U} 2023 /o431 <10 ugsl
Vanadium (V) 2023/04721 20 ugil
Zine [Zn) 202304421 =70 ugfl
Zircomum {Zr) 20230421 =50 ugfl
23947 DY O Stasdard oD 20230420 100 %
239MM47  DY3  Spiked Blank oD 20230420 a8 %
2392047  D¥3  Spied Blank DUP cop 0230420 103 L]
2392047  D¥3 Method Blank con 20230420 =50 mgfL
235053 ATT  Spied Blank Afumimm (Al 023/04/24 8% %
Antienany (5b) 2023/04724 110 %
Siker [Ag) 0230424 100 %
Arsenic (As) 2023/04/24 10 %
Barium {Ba) 2023/04724 113 ]
Beryllium {Ba) 2023/0424 51 %
Bsmuth (84 202304724 104 L]
Boran (B} 0230414 a4 "
Cadmium {Cd) 2023 /0434 a8 : ]
Calcium [Ca) 2023/04/24 96 %
Chremiim (Cr] 2023424 a§ ]
Cobalt {Co) 2023/04/34 98 L]
Copper {Cu) 2023/04/24 a7 %
Tin {5} 202304724 110 %
Ireen [Fe) 023/04/24 102 %
Lighiurn (LI} 023/04/24 a3 %
Magnsium {Mg) W023foafaa 5 %
Manganese (M} 2304724 a9 %
Metcury (Mg} 202304724 104 %
Malybdenum (Ma) 230424 103 L]
Niched {Ni) 202304724 100 %
Totsl phosphorois 023/04/24 91 ]
Lead {Ph) 2023/04724 105 %
Page 15 af 30 2023/05/26 09:32
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Bureau Veritas Job &: C315520 Agnico Eaghe Mines Limited
Report Date: 2023/05/26 Client Project #: MEADOWBANK DIVISION
Your RO, OL-1183515
Sampler Initials: AG
QUALITY ASSURANCE REPORT(CONT D)
aafac
Badch il O l'ﬁ)ll Paramistor [ate Anakyrod Walue Recovery Uit
Potassiim (K} 2304 /24 [ %
Sedonium (5o} I023f0a 24 o7 L]
Sodmim (Na) 20200424 ay %
Sulphie {5) PORINE24 ay =
Strontium (5] 2023/04/24 108 b
Thallium {11} 20230424 106 ]
TRan ks (Ti) 20224 a5 ]
Wraniam [uU) 20230424 LTy =
Vamadium (V) 2033/04/24 i %
ime {2} 2023)04/24 96 %
Zirconhem (i) 202300424 pliF] =
PELF Y ATT  Method Blank Aluminum (A} 20200434 <10 ugfl
Antinvory {54} 0230 24 <10 ugfl
Sibvey jAg) 20330424 <10 ugfl
Arsenic (As) 202300424 <L ugflL
Bariuam {Ba) 20723f04,24 2.0 gl
Benyllum |Be) w3024 <30 ugl
Bhmisth (B} 2023/04/24 <10 ugfL
Boron (8] POFAA24 <50 UL
Cadmiurm [Cd} 202300424 k20 gL
Calcium [Ca) 2023/04/24 <500 ugl
Cheombum |Er) 2023/04/24 <=0 ugiL
Cobak [Ca) 202300424 <. ufl
Copper {Cu) 20230424 10 ugdl
i {5n) 20230424 <L L
Iraim {Fe] 2023/04,/24 bl ugfl
Lithiam [Li} 230424 48, ugfl
RDL=10
Magnesiom (Mgl 2330424 <100 ugfl
Mangsnese (Mn) 2023/04/24 <10 ugdl
Marcury {Hal 20730428 <,10 ugl
Malybdenum {Ma] 0i3f0a 24 <10 ugfl
Mickel (Wi} 20230424 <210 ugsl
Tatal phospharous 2023,/04,24 =10 ugfL
Lirad {#h) 2424 <ih50 ugfl
Polassiam (K} 2023004124 <500 ugfl
Sedenium [Sa) 20N 24 <30 ugfl
Sadirm [Ha) F02IN0A24 <500 gl
Sulphur {5) 033104124 5100, ugfL
RO =1000
Strontium |51 P rE LD 2.0 ugyl
Thallazrm (T} 20200424 2.0 ugsL
Toamirm (Ti] 20723,/0424 sl ugfl
Uranium (U] 2073 f04/24 <1.0 ugfl
Vamadium [V} 2e23/04/28 2.0 ugiL
Zinc {Zn) 2023)04 /74 <70 ugfl
Tirconium (2¥) 20230424 <50 Uil
3397139 HGU  Speked Blank Mitragen smmania (N-NHAs and N-NH3} 20230420 1w 1
1192139 HGU  Method Blank Mitrogen amamania {H-NHd+ and N-NH3} 20230420 <0000 mgfl
392196 ATT  Speked Blank Aburminum (A} 2020421 w7y ™
Antimoeny {50} 0230421 110 =
Pagn 16al 20 2023/05/2609:32
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Bureau Veritas Job & C315520
Report Date; 2023,/05/26

258

Agnico Eagle Mines Limited

CHent Project #: MEADOWRBANK DIVISION
Your PO, #: OL-1183515

Sampler Initiak: AG

QUALITY ASSURANCE REPORT(CONT'D)

Bormpa Wrcken  Guerwe Vastsl BB Ulonbey de Lene ¥e B -Laoree, Juate, Cameds HET 1FS

%::': Imtt  OC Type Paramoter Date Anshyzed Walue Hecovery Linits
Sikewr [Ag) 2023/04/21 105 [
Arsenic {As) 2023/04f21 05 %
Barnirm (B} 20230421 110 %
Beryllium [ Be) 2023/04/21 106 %
BiEnmuth {8i) 202304121 o ;]
faron (B) 023/04f21 114 %
Cademim (Cd) 2023/04731 e %
Calchum {Ca) 2033/04/21 m L]
Chromiaum [Cr) 023f04721 108 S
Cobalt {Co) 2023,/04/21 10 5
Copper (Cu) 2023/04/21 L7 ~
Tim {5a} 20230421 flec] ]
Iren [Fej 202304121 10 %
Lighhyem (LI} 2023/04/21 102 L]
Magnesium [Mg] 2023/04/21 107 %
Manganese (Wn) 2023/04721 104 %
Malybdenum (Mo} 0230421 1] L]
Mercury {Hg) 023/04/21 1s L]
Mickel (M) 2023/04721 101 %
Phosphoras 2023/04721 i L
Leadd {Pb} 2023/04£21 108 5
Patassium [K) 2023/04721 12 %
Surlanium (50 1023/04731 L %
Silican {51} 2023/04/21 1o =
Stromtim (S} 2023/04/21 106 %
Sacivm (Na) 20230421 105 %
Theallium [T 2023/04/21 12 =
Uvamium {u} 2023/04721 m %
Titankim [Ti} 2023/04/21 14 L
Vanadium (V] 023/04721 103 L
Zine [n) 2073/0421 100 5
Zireanium (2} 2023/0421 12 5
subfur |5) 2023/04/21 116 %

2382196  ATT  Method Blank Aluminum [Al) 2023/04721 <10 ugfL
Antimmany (5B 0230421 <10 ugfl
Siiver [Ag) 03304121 0,10 ugl
Arsenic {As] 02304121 <0130 gl
Barkirm [Ba) 2023/04/21 <20 ugfL
Baryllium [Ba) 023/04f31 <t,40 ugfl
Bemwth (81) 2023/04/21 <0.2% ugft
Baran (B 0230421 <30 ugfl
Cadenium (Cd) 2023/04/21 01,30 ugfl
Caloum {€a) 02304121 <30} ugft
Chromaum (Cr) 20230421 <{1,50 ugft
Cobalt {Co] 023fa31 <050 ugfl
Copper (Cu) 2023f04721 0,50 ught
Tin {5a) 2023/0421 <1.0 g
leen [Firh 10330421 <ill ugfl
Lighinrns (Li} 023/04/21 <10 ugfL
Magnesaim (Mg 20230421 <1 (K} ugft
Manganass (Mn] 202304421 <140 ugfL

Page 17 o 20 202300526 0932
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Bureau Veritas Job #: €315520
Repart Date: 2023/05/26

259

Agnico Eagle Mines Limited
Clignt Project #: MEADOWRBANK DIVISION
Your RO, #; OL-1183515

Sampler Initials: AG
QUALITY ASSURANCE REPORT(CONT'D)
aafac
Batch Imit QI Type Parameled Date Analyzed WVakie Hecovery Uinits.
Molybdenum (Mo} 10230421 <0.50 ugl
Marcury {Hgh 2023fo4f21 <0.30 ugfl
Mickal [Mi) 20230421 <10 ugfL
Phosphotus 20230421 <10 ugfl
Lad {Ph) 1033/04121 <010 uglL
Patassum [K] 20230421 140, ugt
RDL=100
Selenitim [5e) FLFET T PR 1.0 ugfl
Sibcon |51) 033/04171 <100 ugl
Strontimm [Sr} 2023/04/21 <10 ugll
Sodivrm (Na) LR TR <100 uglt
Thalfium (11} 023/04f21 <30 ugdt
Urasiym {7} 2370431 <1.0 ugfl
Titamkam [Ti} 02304521 <10 gL
Wanadiiem (V] PR TR «<2.0 ufl
Zing [Zn) 02304521 5.0 ugfl
Tirconium [fr) 02304131 <0.50 ugfl
Subur {5) J023/04f71 4200, gL
RO =500
pilr ki YLT  Matrbe Spike Neragen (W) 20230420 HC =
FI9IEIL Y7 OC Sandard Hnrages (W) FIFET L TFL 106 k]
1393833 L7 Spiked Blank Nitrogen [H) 0323/04/20 106 =
2A57R1Y ¥i¥  Method Blank Naragen [N) FLFET CTEL <0000 mgfl
2397834 CTU  Matrix Spike [LP1618-01] Nitrogen [N} 2033/04720 HE %
JRGTRL EM O Swandard NRrogen [H) PR CTELY 106 =
FELPCED] CTU Splked Blank Nmragen (W) 023404129 03 =
1392834 €U Mathod Blamk Nitrogen [N} 0330419 0,000 meL
2395049  GNL  Spiked Blamk Cyanate [CND-) FLEET YL 112 %
2RO GYL  Method Blank Cyanate (CNO-] 2023 /015 <0050 miflL
T303051 K Spiked Blank Thiooyanate PR T TP =
21393051 KR Maethod Blank Thincyanate 20323/04f75 017 mefl
2393416 GHL  Spiked Blank Thiosulfate 2025030 B3 =
FLLETS(H GNL  Method Blank Thitsuilfate FLFRT TR LLRE ] mgfL
FELES T GHL  Splked Blank Thiocyanate 0235 3 %
1393479 GXL  Method Blank Thiocyanate 20230475 <017 mgll
RO = Repartable Detection Limit
Matrin Spike: A& sample ta which o knenwn amound of the analyte of intedest hat been sdded. Used 1o evaluate samphe matri interlerence.
QC Standard: & sample of known concentration prepared by an extermnal agency andes stringent conditions. Used as an indepondent check of method acouracy,
Spiked Blank: A blank matrix sample to which & known smount of the analyte, ussslly from a second source, has been added. Used to ovaluste method accuracy.
Mathod Blank: A blank matrn containing all reagents wsed in the snabytical procedure. Used to identify laboratony contamination,
ML [Matrke Spoke): The tecenvery in thie mabrs splle was mot caleulated. The relitive diference betwesn the concentration in the parent samphe snd the spike smount
‘was 1oo small to permit a reflable recovery caloulation {matrix splke concentration was bess than the mative sample concentration)

Page 18 o4 20
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Bureau Veritas Job #: C315520 Agnico Eagle Mines Limited
Repart Date: 2023/05/26 Clipnt Project #;: MEADDWEANK DIVISION
Your PO, #: OL-1183515
Sampler [nitials: AG
VALIDATION SIGNATURE PAGE
The anatytical data and all QC contained in this report were reviewed and validated by:
M Th =

Alea Thitent
e

Alex Thibert, B.5c, l‘.‘hum.ln. Muoantrial, Analyst I, Chemist in Training

Frédirie Armau, B.5c., Chemist, Montreal, Scientific Service Speciallst

e%;f}m 22

Jonathan Fawvel, B.5¢., Chemist, Montreal, Scientific Specialist

Thgos s

Wiryam Assayag, B.5c, Chamist, Montréal, Team Leader

T
M i

Wicheding Cinguimno, Anakyst 11

o

Suwan {Sre Young) Fack, B.5c., Sciontific Specialist

Shiu Yarg, B.5c. Chemist, Montreal, Anabyst 1|

Page 190 20 2023/05/26 09:32
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Bureau Veritas Job & C315520 Agnico Eagle Mines Limited

Report Date: 2023/05/26 Chisnt Project #: MEADOWRANK DIVISION
Your RO, & OL-1183515
sampler Initials: AG

VALIDATION SIGNATURE PAGE(CONT'D)

Tha anafytical data and af OC contalned in this report were reviewed and valldated by:

Buateos Vietitas has protedures in place 1o guaed against impeoper use of the slectnonic tgratune and hae the reguied "slpnatories”, as per BOJIEC 17005, signing the
reports. For Service Groug specific alidation, plesve refer 10 the Validation Signatures page if included, otherwise available by tequest, For Departmen specific
AnalystSupervisor validation namiss, pleaie refer 10 the Test Summary section # indudoed, cihedaie avilible by requit. This report is suthorized by (0L (1] nispomitse
o (2] {3 labsoratory opseation.

Page 20 of 20 2023/05/2608:32
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ANNEXE G Données des suivis des essais de promotion de I’atténuation

naturelle

G.1. Caractérisation initiale des effluents testés

Sampling Date 2023-07-09 [2023-07-09 2023-07-09 2023-07-09 2023-07-09
COC Number n/a n/a n/a n/a n/a

Units (ST 17 ST 17 Lab-Dup |RDL ST19 RDL QC Batch |ST 20 QC Batch |ST 20 REPEAT |RDL
CONVENTIONALS
CoD mg/L  [130 N/A 5.0 440 5.0 2423078 (21 2423076 |N/A 5.0
Conductivity mS/cm (2.7 2.7 0.0010 |5.7 0.0010 |2420451 (1.4 2420451 |N/A 0.0010
Cyanate (CNO-) mg/L 18 N/A 0.050 |160 0.50 2421835 |0.66 2421835 (0.64 0.050
Dissolved organic carbon mg/L |24 N/A 1.0 82 1.0 2423337 (6.7 2423337 |N/A 0.20
Fluoride (F) mg/L 0.24 N/A 0.10 0.18 0.10 2421896 |0.26 2421896 |N/A 0.10
Nitrate (N) and Nitrite(N) mg/L 4.0 N/A 0.20 21 0.20 2420458 10.60 2420458 |N/A 0.020
Nitrates (N-NO3-) mg/L 4.0 N/A 0.020 |21 0.20 2420458 10.23 2420458 |N/A 0.020
Nitrites (N-NO2-) mg/L <0.20 N/A 0.20 0.28 0.20 2420458 |0.37 2420458 |N/A 0.020
Nitrogen ammonia (N-NH4+ and N-NH3) mg/L |29 N/A 0.020 |64 0.10 |2423247 (18 2423247 [N/A 0.020
Orthophosphate (P) mg/L <0.050 N/A 0.050 |0.051 0.050 |2420673 [<0.050 2420673 |N/A 0.050
pH pH 7.99 8.08 N/A 7.60 N/A 2420416 |7.90 2420416 [N/A N/A
Thiocyanate mg/L 93 N/A 3.4 330 8.5 2422200 |14 2422200 |N/A 0.85
Thiosulfate mg/L 0.50 N/A 0.13 24 6.5 2421313 |<0.13 2421313 |N/A 0.13
TKN Total Kjeldahl Nitrogen mg/L 51 N/A 0.40 160 4.0 2423074 |21 2423074 |N/A 0.40
Total Cyanide (CN) mg/L 0.045 N/A 0.0030 |0.15 0.060 |2420700 |0.033 2420700 |N/A 0.0030
Weak Acid Dissociable Cyanide (CN-) mg/L 0.036 N/A 0.0030 |0.075 0.030 |2420693 (0.030 2420693 |N/A 0.0030
Alkalinity Total (as CaCO3) pH 4.5 t mg/L 110 120 1.0 (86 1.0 |2420452 |71 2420452 [N/A 1.0
Bromide (Br-) mg/L 1.7 N/A 0.10 5.0 1.0 2420459 |0.51 2420459 |N/A 0.10
Chloride (Cl) mg/L 130 N/A 0.050 |390 0.50 2420459 |41 2420459 [N/A 0.050
Sulfates (SO4) mg/L 1000 N/A 5.0 2000 5.0 2420459 |510 2420459 |N/A 5.0
Total Dissolved Solids mg/L 2100 N/A 10 4900 10 2421035 |900 2421035 |N/A 10
Total suspended solids (TSS) mg/L (8.0 N/A 2.0 13 2.0 2420797 |16 2420797 |N/A 2.0

RDL = Reportable Detection Limit
QC Batch = Quality Control Batch
t Parameter is not accreditable
N/A = Not Applicable

Results relate only to the items tested.



Agnico Eagle Mines Limited
Bureau Veritas Job Number: C3348 Client Project #: MEADOWBANK DIVISION
Report Date: 2023/08/02

Your P.O. #: OL-1248940
Sampler Initials: AG

DISSOLVED METALS (SURFACE WATER)

Bureau Veritas ID LY0785 LYO786 LY0787
Sampling Date 2023-07-09 2023-07-09 2023-07-09
COC Number n/a n/a n/a

Units |ST 17 RDL (ST 19 RDL |ST 20 RDL |QC Batch
METALS ICP-MS
Aluminum (Al) ug/L |<10 10 18 10 23 10 2421827
Antimony (Sh) ug/L |5.4 1.0 |20 1.0 (8.9 1.0 |2421827
Silver (Ag) t ug/L |0.29 0.10 |4.2 0.10 |<0.10 0.10 |2421827
Arsenic (As) ug/L |24 0.30 [160 0.30 |240 0.30 |2421827
Barium (Ba) ug/L (50 2.0 |170 20 |34 2.0 |2421827
Beryllium (Be) t ug/L |<0.40 0.40 [<0.40 0.40 |<0.40 0.40 |2421827
Bismuth (Bi) T ug/L |<0.25 0.25 [<0.25 0.25 |<0.25 0.25 |2421827
Boron (B) ug/L |150 20 360 20 110 20 2421827
Cadmium (Cd) ug/l |22 0.20 [1.5 0.20 |<0.20 0.20 |2421827
Calcium (Ca) ug/L |260000 300 |630000 300 |130000 300 2421827
Chromium (Cr) ug/L |<0.50 0.50 |<0.50 0.50 [<0.50 0.50 (2421827
Cobalt (Co) ug/L (180 0.50 |660 0.50 |170 0.50 |2421827
Copper (Cu) ug/L |950 0.50 |9600 50 |37 0.50 |2421827
Tin (Sn) t ug/l |<1.0 1.0 <10 1.0 |<1.0 1.0 |2421827
Iron (Fe) ug/L |<60 60 |<60 60 |<60 60 |2421827
Lithium (Li) t ug/L |<10 10 |<10 10 |<10 10  |2421827
Magnesium (Mg) ug/L 24000 100 {21000 100 |7700 100 |2421827
Manganese (Mn) ug/L |410 0.40 |54 0.40 (57 0.40 (2421827
Molybdenum (Mo)  |ug/L |67 0.50 (120 0.50 |45 0.50 |2421827
Mercury (Hg) ug/L (0.13 0.10 |<0.10 0.10 |<0.10 0.10 |2421827
Nickel (Ni) ug/L |420 1.0 |930 1.0 |39 1.0 |2421827
Phosphorus ug/L |62 10 <10 10 68 10 2421827
Lead (Pb) ug/L |<0.10 0.10 [0.36 0.10 |<0.10 0.10 |2421827
Potassium (K) t ug/L |86000 100 |230000 100 |53000 100 |2421827
Selenium (Se) ug/L |69 1.0 |290 1.0 |20 1.0 |2421827
Silicon (Si) t ug/L 2000 100 |2400 100 {2200 100 |2421827
Strontium (Sr) T ug/L |1300 2.0 |3700 20 |400 2.0 |2421827
Sodium (Na) ug/L |270000 100 |630000 100 |100000 100 |2421827
Thallium (TI) T ug/l [<2.0 2.0 |[<2.0 2.0 |<2.0 2.0 |2421827
Uranium (U) ug/L |15 1.0 |12 1.0 (6.5 1.0 |2421827
Titanium (Ti) ug/L <10 10 [<10 10 [<10 10 |2421827
Vanadium (V) T ug/L |<2.0 2.0 |<2.0 2.0 |<2.0 2.0 [2421827
Zinc (Zn) ug/L |[<5.0 50 |13 50 |7.0 5.0 |2421827
Zirconium (Zr) ug/L [<0.50 0.50 |<0.50 0.50 |<0.50 0.50 [2421827
Sulfur (S) ug/L [340000 5000 [920000 5000 [200000 5000 (2421827

RDL = Reportable Detection Limit
QC Batch = Quality Control Batch
T Parameter is not accreditable

N/A = Not Applicable

Results relate only to the items tested.
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Agnico Eagle Mines Limited
Bureau Veritas Job Number: C33482 Client Project #: MEADOWBANK DIVISION
Report Date: 2023/08/02

Your P.O. #: OL-1248940

Sampler Initials: AG

TOTAL EXTRACTABLE METALS (SURFACE WATER)

Bureau Veritas ID LY0785 LY0786 LY0787
Sampling Date 2023-07-09 2023-07-09 2023-07-09
COC Number n/a n/a n/a

Units |ST 17 RDL |ST19 RDL |ST 20 RDL |QC Batch
METALS
Aluminum (Al) ug/L |110 10 160 10 210 10 2422199
Antimony (Sh) ug/L |5.4 1.0 19 1.0 8.5 1.0 2422199
Silver (Ag) ug/l |<1.0 1.0 |33 1.0 [<10 1.0 |2422199
Arsenic (As) ug/L |84 1.0 170 1.0 240 1.0 2422199
Barium (Ba) ug/L (50 2.0 160 2.0 35 2.0 |2422199
Beryllium (Be) ug/l |<2.0 2.0 [<20 2.0 [<2.0 2.0 |2422199
Bismuth (Bi) Tt ug/L |<1.0 1.0 <1.0 1.0 <1.0 1.0 2422199
Boron (B) t ug/L |150 50 360 50 110 50 2422199
Cadmium (Cd) ug/L [<0.20 0.20 |0.55 0.20 [<0.20 0.20 [2422199
Calcium (Ca) T ug/L |240000 500 570000 500 120000 500 2422199
Chromium (Cr) ug/L |<5.0 5.0 <5.0 5.0 <5.0 5.0 2422199
Cobalt (Co) ug/L (180 1.0 610 1.0 160 1.0 2422199
Copper (Cu) ug/L |1400 1.0 8400 10 7.6 1.0 2422199
Tin (Sn) ug/ll |<2.0 20 |<20 20 |<2.0 2.0 [2422199
Iron (Fe) ug/L (960 60 390 60 420 60 2422199
Lithium (Li) 1 ug/L [<10 10 |<10 10 |<10 10 [2422199
Magnesium (Mg) t ug/L {23000 100 19000 100 7000 100 2422199
Manganese (Mn) ug/L (420 1.0 57 1.0 75 1.0 2422199
Mercury (Hg) ug/L |<0.10 0.10 |[<0.10 0.10 |<0.10 0.10 |2422199
Molybdenum (Mo) ug/l |77 1.0 |130 1.0 |47 1.0 2422199
Nickel (Ni) ug/L 450 2.0 890 2.0 43 2.0 2422199
Total phosphorous ug/L (36 10 <10 10 18 10 2422199
Lead (Pb) ug/l |25 050 (2.3 0.50 |0.54 0.50 [2422199
Potassium (K) T ug/L {83000 500 220000 500 49000 500 2422199
Selenium (Se) ug/L (69 3.0 280 3.0 19 3.0 2422199
Sodium (Na) ug/L 1260000 500 580000 500 [97000 500 (2422199
Sulphur (S) T1 ug/L |390000 10000 900000 10000 {180000 10000 (2422199
Strontium (Sr) T ug/L {1300 2.0 3300 20 380 2.0 2422199
Thallium (T1) ug/l [<2.0 20 |<2.0 20 |<20 2.0 [2422199
Titanium (Ti) +1 ug/l [<10 10  |<10 10 <10 10 (2422199
Uranium (U) tt ug/L [14 1.0 12 1.0 6.3 1.0 2422199
Vanadium (V) ug/L [<2.0 2.0 <2.0 2.0 <2.0 2.0 2422199
Zinc (Zn) ug/L |<7.0 7.0 28 7.0 <7.0 7.0 2422199
Zirconium (Zr) Tt ug/L |<5.0 5.0 <5.0 5.0 <5.0 5.0 2422199

RDL = Reportable Detection Limit
QC Batch = Quality Control Batch
t Parameter is not accredited

t1 Parameter is not accreditable
N/A = Not Applicable

Results relate only to the items tested.
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Bureau Veritas Job Number: C334828
Report Date: 2023/08/02

CONVENTIONAL PARAMETERS (SURFACE WATER)

Bureau Veritas ID LYO785 LYO786 LYO787
Sampling Date 2023-07-09 |2023-07-09 [2023-07-09
COC Number n/a n/a n/a
Units  [ST 17 ST 19 ST 20
CONVENTIONALS
COD mg/L 130 440 21
Conductivity mS/cm (2.7 5.7 1.4
Cyanate (CNO-) mg/L |18 160 0,66
Dissolved organic carbon t mg/L |24 82 6.7
Fluoride (F) mg/L  [0.24 0.18 0.26
Nitrate (N) and Nitrite(N) mg/L  |4.0 21 0.60
Nitrates (N-NO3-) mg/L  |4.0 21 0.23
Nitrites (N-NO2-) mg/L  |<0.20 0.28 0.37
Nitrogen ammonia (N-NH4+ and N-NH3) mg/L |29 64 18
Orthophosphate (P) mg/L  [<0.050 0.051 <0.050
pH pH 7.99 7.60 7.90
Thiocyanate mg/L |93 330 14
Thiosulfate mg/L  |0.50 24 <0.13
TKN Total Kjeldahl Nitrogen mg/L |51 160 21
Total Cyanide (CN) mg/L  |0.045 0.15 0.033
Weak Acid Dissociable Cyanide (CN-) mg/L  [0.036 0.075 0.030
Alkalinity Total (as CaCO3) pH 4.5 t mg/L  |110 86 71
Bromide (Br-) mg/L  |1.7 5.0 0.51
Chloride (CI) mg/L  [130 390 41
Sulfates (SO4) mg/L  [1000 2000 510
Total Dissolved Solids mg/L {2100 4900 900
Total suspended solids (TSS) mg/L  |8.0 13 16

RDL = Reportable Detection Limit
QC Batch = Quality Control Batch
t Parameter is not accreditable
N/A = Not Applicable

Results relate only to the items tested.
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Agnico Eagle Mines Limited
Bureau Veritas lob Number: C334 Client Project #: MEADOWRANK DIVISION
Report Date: 2023/08/02

Your PO, #: OL-1243940

Sampler Initials: AG

SUBCONTRACTED ANALYSIS (SURFACE WATER)

Bureau Verltas D LYO785 LYOT785 LYO786 LYOT787 L¥0787
Sampling Date 2023-07-09 |(2023-07-09 2023-07-09 2023-07-09 |2023-07-09
COC Mumber n/a n'a nfa n'a nfa

Units |5T 17 5T 17 Lab-Dup |RDL (5T 19 ROL | Q€ Batch (ST 20 ST 20 Lab-Dup |RDL |QC Batch

CONVENTIONALS
Mitrogen (N) 1 mg/l |60 59 2.0 |260 4.0 |2424673 |17 17 0,20 [2424874

RDL = Reparlable Detection Limil
QC Batch = Quality Control Batch
t Parameler is nol accreditable

MN/A = Not Applicable

Results relate only to the items tested.

G.2. Essai Al

Parameter wnit | ogagrige) | 220710 | 2023.07:41 | 2023.07-12 | 20230713 202307-14 | 2023.0715 | 2003.07-16| 2023.07-17 | 2023-07-18 | 20230718 | 2023.07-20| 2023.07-21 | 2023.07-25 | 023.07-28 | 20230804 2023.08.05| 2023.08.06 | 20230807 | 2023.08.08 | 2023.08.09| 2023.08-10
0 T 2 3 a 5 3 7 ] g 10 i i) 6 15 % 77 % % 3 31 £
o - 821 822 821 812 814 816 807 809 798 807 814 811 812 7.9 7.6 788 786 789 777 772 773 779
ORF TV/ENH 222 178 235 268 162 167 150 210 % 51 124 57 ]
EC ms/em 2676 275 2150 2607 2707 2740 2739 2759 2784 2778 %817 2644 2866 2045 422 3568 3586 3605 3631 3661 3654 3689
T °C 121 123 174 155 124 120 194 158 216 194 147 148 1582 | 1880 | 2025 | 466 | 1852 | 1477 | 1907 | 209 | o1as | 1808
00 ma/ 921 881 .08 901 896 876 816 764 765 733 736 802 776 806 726 112 o071 146 246 29 33
SCN- mgNL_ | 2178 23 238 Z 121 45
SCN- mgN | 2243268 24887 232050 161820 | 106585 36827
SCN- removal mgN/m? | 000 556 1123 62507 | 117742 185500
NNH; mg N/ 20 19 20 20 20 208 2 Ed Ed %2
NANH, mgN 20600 19190 20400 20200 19600 20280 25110 | 32560 32190 3132
NeNH; removal mg N/ 0 1410 200 400 1000 320 4510 | 11060 11590 10532
Onsite NO; mg N/ 011 012 013 013 014
NO2- mgN 11021 12019 13260 13433 137.20
NOZ: removal mgN/m2 | 000 998 23 2,12 2699
NOy mgN/L a4 150 78 140 124 139 32 39
NO3- mgN 45320 151500 79560 141400 121520 12927 | 2816 3393
NO3- removal mg N/ 00 106180 34240 96080 76200 8% | 1716 1139
™ mg N/ %63 00 341 00 00 278 00 64 00 00 25 00 w46 00 563 523 00 00 09 00 00 w07
P0.” mg/ 06 15 15 14 17 123 125
P0.” mg 6385 14645 14790 14140 16660 113925 10875
Turbidit FAU 7 7 21 % 6 5 i 20 2% ] 2 5 3 2
Effiuent volume (init 1030) L 1030 1030 1010 1010 1020 1020 1010 1010 1000 995 980 950 975 950 930 880 850 870 870 870 870 860
Alkalnity g/t 110 118 126 153 140
PO.” mg/l -
SN mgN/L
oo mgN/L
AT N-NH; m N 205 208 %5 %2 %2
NO mgN/L
NO; mgN/L
™ mg WL 0 [ 0 0 0 0 0 205 0 0 0 0




G.3. Essai A2

267

Conventionnals Parameter unit |y arioq) | 0230710 202307-11 | 20230712 20230713 | 2023.07-14 | 2023.07-15 | 20230715 | 2023.07-17 | 2023-07-18 | 2023.07-19 | 2023-07-20| 2025.07-21 | 2023-07-25 | 2025.07-26 | 2023-08-08 | 2023.06.05 | 20230805 | 2023.06.07 | 20230808 | 2023-06.09 | 2023.08-10
i 826 17 515 515 512 813 507 808 801 507 513 512 514 7% 786 793 78 787 78 788 84 a4
oRp TV/ENA | 22100 222 2246 247 151 101 183 205 108 6 7] o 20
EC om | 267600 | 2674 2747 2662 2706 2784 2735 2760 2776 2767 7806 2633 2850 7532 302 3556 3550 3578 3599 3629 3630 %32
T c 1195 1235 | 1ra7 | 1490 | 1o | 1191 | 1ee6 | 1555 | 2088 | 1910 | 1aed 151 153 1819 194 2361 | 1835 | 1458 | 1907 | 2116 | 2034 | 178
) o/ o 958 857 932 501 894 805 809 767 773 82 656 B4k 663 476 065 14 462 1 | o0
Sov- mgNL_ | 2206 178052215 22211198 217297766 | 12.8564020 267
SO mg 2161487 170930127 20656,4141 19131,0034 [ 104633781 213228
SON.- removal mgN/m2 |0, 350 95845761 24833683 | 11151,404 1648260
N3 mgNAL_| 2000 F) ) 7 2 36 % 382
NH3 mg 1960000 19200 15400 20160 21120 | 3000 29520 30560
NNHS removal g N/mZ X 400 200 560 1520 | 10640 9920 10960
onsite NO2- MmN/ 1 0123 0137 014
NO2- mg 10486 11808 12804 1304
02 removal g /mZ X 1322 218 2954
NO3- mgN/L 40 129 g 122 163 55 )
NO3- mg 31200 12384 8439 11712 1434|620 352
NO3: removal mgN/mZ | 000 8072 4127 7400 10032 308 786
™ mN/L_| 4656209154 | 0 33023 [ [ 26852 [ 0 [ 3334 0 (20011195 0 [c20307766]530564024] 0 0 03 0 0 [a08663438
Po.” mg/L 06: 218 33 2685 35 36 325
Po.” mg 607,60 208,00 32495 2136 3360 3166 2665
i AU 2400 % 2 25 10 i 7 18 10 5 5 5 5 Y
Effluent volume (int 980) L 98000 980 960 960 o75 970 960 960 965 070 960 935 920 905 680 840 830 830 820 820 610 800
Alkalinity g/t 110 116 131 156 110
[ mg/l
SO mgN/L
cno mgN/L
QAT NANH; mg /L 23 213 %3 ) 382
NO; mgN/L
NOy mgN/L
™ mgNAL 0 0 0 0 0 0 0 203 0 0 0 0
Parameter unit | oagrion) | 2920710 | 2023.07:1 | 2023.07-12 | 202307-13) 2025-07-14 | 20230715 | 2023.07-16 | 2023.07-17| 2025-07-18 | 20230719 | 2023.07-20| 2023.07-21 | 2023-07-25 | 202307-28 | 20230804 | 2023.08.05| 2023-08.06 | 20230807 | 2023080 | 2023.08.09| 2023.08-10
] 2 811 512 81 811 805 808 8 807 813 512 814 7% 792 7% 787 78 793 a1 89 902
ORP TV/ENH 2298 167 179 191 179 203 127 46 5 78
EC mS/em 2682 2%78 2710 2747 2748 2766 2785 2774 7814 282 2650 2950 421 3561 3579 3608 3657 o4l 3606 3602
T C 1230 1501 | 1221 | 1206 | 191 156 212 1925 | 1488 | 1543 | 15a1 | 1ses | 1965 | 2410 | 18a6 | 1455 | toa5 | oier | 2083 | 1sos
b0 o 569 922 893 865 839 819 82 ALl 803 872 .36 873 652 618 105 258 1169 15 15
SON- moN/L_ | 2102 223562507 208057235 232446986 | 11150926 175676425
SoN- mgN | 2235600 224680310 278,518 213851227 | 98128166 151253725
SON- removal g N/m2 00 112,031469 2077.4487 12503184 20843463
NNH3 mg/L_| 2000 2 7 18 2 3% 7 359
3 mg 2040000 21000 23230 10055 2075 31680 5 30874
NANH3 removal g /mZ X 600 2830 1305 75 11280 16140 10474
Oon-site NOZ- mgNAL 1 013 013 0133 0137
NO2- mg 10014 150 1513 133665 133575
N2 removal mgN/m2 |04 2086 2216 2525 24435
3 mgN/L 440 17 104 217 52 193 Ix) 17
NO3- mg 288,00 11700 1050 215085 8970 7756 | aood 1478
O3 removal mgN/m2 | 000 7212 6016 173205 182 a268 | - 3000
mgNA_| a6azeea7sl |0 3283 0 0 3353 0 [e31892507] 0 0 30337 0 [209067235| 0 |ebsa6986| 51950928 | 0 0 437 0 0 [sreomren
P0.” ma/t 5 57 48 43 545 535 455
[ mg 63240 5700 4848 43215 531375 4922 39585
Turbidit FAU 2000 2% 7 2 % 17 1 16 18 g 3 10 1 3
Effluent volume (init 1020) L 102000 | 1020 1000 1000 1010 1010 1005 1005 990 o5 o75 070 70 o5 920 880 850 870 870 865 B0 860
Alkalin g/l 110 18 126 121 20
P0.” ma/t
soi mgN/L
cno mgN/L
AT [N mgN/L 209 218 %1 a7l 59
NO; mgN/L
NO; mgN/L
™ mgN/L 0 0 0 0 0 0 0 209 0 0 0 0
Parameter wnit | g grige) | 2920710 | 2023.07-11 | 2028.07-12 | 2023-07-13 | 2023-07-14 | 2023-07-15 | 2023.07-15 | 2023-07-17 | 2023-07-18 | 20230719 | 2023.07-20| 2023.07-21 | 2023-07-25 | 202307-28 | 20230804 | 2023.08.05| 2023-06.06 | 2023-08-07 | 20230808 | 2023.08.09| 2023.06-10
o, 100 200 300 400 500 600 700 800 500 1000 | 1100 | 1200 | 1600 | 1000 | 2600 | 2700 | 2800 | 2900 | 3000 | aLoo | 3200
oH 8.1 802 799 8 79 793 781 7% 792 802 814 817 83 815 819 825 837 846 837 839 843 549
oRp 2104 | 2056 187 105 190 189 207 198 223 216 208 174
EC 5632 5763 5508 5670 5726 5732 5769 57% 5785 5669 5923 5951 6126 7099 7281 7277 7308 7350 7384 7460 7435
T C 11 1178 | 689 | 1479 | tpor | 1ise | aeer | is3 | 2iar | iear 141 1476 | 1ap1 | 8, 1963 | 2383 | 1816 | 1ase 197 2161 | 2108 | 1821
) o/ 86 873 768 867 85 827 756 75 779 502 835 917 [ 021 905 739 853 863 506 826 864 618
Sov- mg N/ 802 748 754274151 78,9086804 | 821361034 86,0887901
SO mg 502395 736531 709017702 710178124 72279771 723145837
SON.- removal mgh/m2 |00 65865 -0357,7669 -5221,7268 | 795,766 79249554
N mgNAL | 1500 15 1 12 1z 2 25 £l 342
NANH: mg 1500000 12740 12870 11820 13410 19800 | 22000 25800 28728
NNHS removal mgN/m2 |04 2260 2130 3160 1560 4800 7000 10800 15728
onsite NO2- mgN/L 013 0184 0148 0153 0146
NO2- mg 13000 18032 12652 150,705 14016
NO- removal mgN/m2 |0 5032 1652 20,705 1016
NO3- mgNL |22 385 25 26 465 575 3 &
NO3- mgN | 2250000 37730 26215 28565 2640 51750 | 30800 55900
O3 removal mg N/ 030 15230 5715 6065 22140 29250 | 8300 33400
™ mgN/L_ | 1178695301 0 51664 [ [ 41648 0 (1o 0 [ 60,646 0 [7oazaisi| 0 | 15640868 [142136103] 0 0 % [ 0 [1o0mmn0
P0.” mg/L 076 155 18 135 19 15 21
Po.” mg 76000 1519 1782 132975 1824 1350 1806
bidi FAU 300 5 4 7 9 3 15
Effleunt volume (int 1000) L 100000 | 1000 980 580 995 990 985 985 o75 o75 %0 950 940 925 900 880 860 3 860 850 620 840
Alkalinity mg/L 3 100 106 71 20
PO.” mg/l
Son mgN/L
cno mgN/L
veAT NNH, mgNAL 128 153 207 25 32
NO; mgN/L
O, mgN/L
™ mgNAL 0 0 0 0 0 0 0 128 0 0 0 0




G.6.

Essai A5

268

Parameter unit | Gopaarioe) | 20230710 | 202307-11 20230712 | 202307-13 20230714 | 2023.07-15 | 2023-07-15 | 2023.0717 | 2023-07-18 | 2023.0719 | 2025-07-20 | 2028.07-21 | 2023-07-25 | 2023.07-28 | 2023-08-04 | 2023.08.05 | 20230-05 | 2023.08.07 | 20230608 | 2023-08.0| 20230810
oH 13 754 7% 79% 789 785 751 787 754 804 503 81 787 506 507 821 529 833 842 851
oRp TV/ENH 2139 | o081 185 213 180 201 208 180 216 212 199 167
Ec mS/em 5638 5770 5604 5678 5746 5718 5765 5798 5773 5658 5910 ) 6109 060 723 7227 7263 729 7349 7380 7363
T c 1169 | 643 | 1458 | g5 | 114 | 188 | 1526 | 2085 | 1906 | 1399 | 1460 | aase | 1774 | 1899 | 2315 | 1785 | 143 | 1008 | 2109 | 2108 | 17s8
00 m/ 854 786 855 838 785 801 773 853 897 921 93 923 X 955 923 889 867 889 86
Sov- mgN | 8139 745033619 766603632 794526281 622086298 847470528
SO mg 78537.31 70863.6938 701442323 703155759 686442059 69452563
SON.- removal g N/mZ X 76736208 83930823 ~3221,7387 | -9893.1087 9044,7316
NNH3 mgNA | 1500 15 1 12 1z 17 2 % 338
NNH3 mg 1447500 12350 10560 11400 13020 065 | 18370 23100 27716
NANH3 removal mgN/m2 |0 2125 3915 3075 1455 570 3695 8625 13201
onsite NO2- mg 013 0161 0189 0168 0172
NO2- mg 12545 15295 18144 1596 1599
NO?- removal g /mZ X 215 5599 3415 3451
NO3- mgN_ | 225 ) 2% 515 515 585 ) 515
NO3- mg 271250 550000 2496000 892500 7895 517725 | 35070 22875
O3 removal mgN/m2 | 0,00 23687.50 324750 2721250 261625 133575 20775
™ mg\/_| 1190156182 | 0 61,161 0 0 37,189 I FECPE) I 0 65,672 0 [766603632| 0 [154950628] 14620863 | 0 0 795 0 0 (11854709
70, mg/ 076 36 345 325 425 345 37
P0.” mg 73340 3420 312 30875 39525 305325 0525
i AU 300 15 a 3 10 18 9 10 z i 5 2 i)
Effiuent volume (init 965) L 965,00 95 950 950 960 960 950 950 940 940 930 925 915 95 3 835 85 830 825 825 a2 820
Alkalinity g/t 8 % 106 152 20
[ mg/l
SO mgN/L
cno mgN/L
QAT NNH, mgNAL 128 133 173 %2 38
NO; mgN/L
NOy mgN/L
™ mg WL 0 0 0 0 [ 0 0 128 0 0 0 0
Parameter unit | opaarioe) | 20230710 202307-11 20230712 | 20230713 20230714 | 2023.07-15 | 2023.07-15 | 2023.0717 | 2023-07-18 | 2023.0719 | 2023-07-20 | 2028.07-21 | 2023-07-25 | 2023.07-28 | 2023-08-04 | 2023.08.05 | 202308-05 | 2023.08.07 | 20230608 | 2023-08.0| 20230810
oH 806 781 789 793 787 789 784 79 784 792 801 787 801 779 79 513 827 835 526 825 528 534
ORP mV/ENH | 21320 2246 | 2117 182 199 192 204 103 210 236 230 213 221
EC ms/om | 563200 | 5636 5773 5606 5670 5749 5717 5766 5601 5761 5689 5933 5954 BE] 080 7260 7250 7211 7312 7350 7132 7219
T C 1146 161 | 1631 | 1426 | mge | 1147 | 1844 | 1515 | 2085 | 1893 | 1384 | 1455 14 1765 | 1875 | 2317 | 168 | 143 189 2076 | 1986 | 1778
00 Mo/ 853 903 808 903 869 852 799 80 81 776 871 892 926 936 923 88 885 954 914 878 96 X
Sov- g N : 75.73288% 795614176 830064198 856898951
SO mg 7971106 721289162 70809,6617 | 70555 4568 70265714
SON- removal mgN/m2 | 0,00 7582,1487 89014032 | 9155,6081 9445 3509
NANH3 mgNA | 1500 i 1 ) 7 251
NNH3 mg 14850.00 10670 10835 11760 12480 B30 | 1530 17640 20562
NANH3 removal mg N/m2 | o 4180 4015 3090 2370 1500 450 2790 5732
onsite NO2- mgN/L 013 0171 0183 0153 0164
NO2- mg 12870 16587 180255 14994 15744
NO?: removal mgN/m2 |04 3717 51555 212 274
NO3- mgN_ | 2o 255 285 33 295 3|5 | w0 075
O3~ mg 221500 24135 2782625 32340 28320 295925 | 250875 34230
O3 removal mgN/mZ | 000 2160 555125 10065 6045 7175 | 30125 11955
™ mg N | 1181462072 | 0 36671 0 0 39433 0 o] o [ 12,664 0 [767388%6] 0  |1o7811418] 13075642 | © 0 61.75 0 0 [110,7898%|
70, mg/L 076 535 685 51 475 57 46
?0.” mg 75240 51895 674725 4998 4560 073 3864
rbidiy FAU 300 T ] 3 1 7 0 2 1 10 5 ) i)
Effluent volume (nit 990) L 99000 990 970 970 980 985 980 980 980 070 960 950 940 930 890 850 850 840 840 35 830 820
Alkali g/t 3 %2 106 131 20
PO mg/l
SO mgN/L
cno mgN/L
QAT N-NH; mgNAL 125 128 166 192 251
NO; mgN/L
NOy mgN/L
™ mg WL 0 [0 0 0 [ 0 0 125 0 0 0 0
Initial effluent 5 [ 504
Parameter unit | Gooa 0r.00) 1 7 } | | 20230810
0,00 1,00 2,00 3.00 4,00 5,00 6,00 7,00 8.00 9,00 1000 | 1100 | 1200 | 1600 | 19,00 | 2600 | 27.00 | 2800 | 2000 | 3000 | 3100 | 3200
oH - 821 823 848 88 937 953 1036 | 1024 | 1014 101 1031 | 1014 993 1008] 1024 1006 102 1037 | 1018 | 1015 102 971
ORP mV/ENH | 2153 1642 | 1469 100 84 72 125 37 28 30 23
EC ms/em | 1331,00 1334 1358 1312 1291 1295 1279 1283 1297 1287 1305 1316 132 1366) 1585| 1637|1630 1638 1649 1661 1676 1667
T °C 11,1 1154 | 1604 | 1482 | 1236 | 1234 | 1858 | 1577 | 2182 | 1929 | 1525 | 1565 14,9 1906] 2032 2457 185 1459 | 1966 | 2179 | 1986 17,87
DO mg/L 102 1011 | 1041 15 15 15 15 15 15 15 15 15 15 1457 1300 1331 | 1263 | 1339 | 1289 | 137 1129
SCN- mg N/ 338 [ 0 [ [
SCN- mg 337620 [ 0 [ [
SCN- removal mg N/m2 000 3376208 3376203 -3376,203] ~3376,2035
N-NH: mg /L 18,00 14 1 9 6 1
N-NH3 mg 18000,00 13720 107 8820 5820 2640) 820 936
N-NH3 removal mg N/m2 [ 4280 722 9180 12180 -15360]  -16320) 17180 17064
On-site NO2- mg N/L 0, 0378 0,34¢ 0,344 034
NO2- mg 350, 37044 3390 33712 3298
NO2- removal mg N/m2 0/ 20,44 109 1288 202
NO3- mg N/L 2, 37 46 29 37 45| 52 2
- mg N 280000 3626 4508 2842 3589 3960] 2368| 2624
NO3- removal mg N/m2 X 826 1708 42 789 1160] 176
mgN/L_| 2452620346 | 0 18,078 0 [ 15946 0 12244 0 0 10,04 0 o 0 75| 720 [ 42 0 [ 117
PO, mg/L 071 155 065 115 06 08| 09
PO mg 710,00 1519 637 1127 582 704 738
Turbidity FAU 24,00 27 49 62 67 65 63 62 55 65| 65 63 60 66
Effluent volume (init 1000) L 1000,00 1000 980 980 970 980 980 980 975 970 970 940 935 915 880 840 825 820 820 820 805 800
Alkalinity’ mo/L 71 504 35| 199 2
PO, m/L
SN mg N/L
st oNO mg N/L
N-NH; mg N/L 924 626 317 282| 117
NO, mg N/L
NO; mg N/L
™ mg N/L 0 0 0 [ 0 [ [ 924 ] 0 ] 0
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Parameter unit | o grige) | 20230710 | 202307-11 | 2023.07-12 | 202307-13 | 2023.07-14 | 2023.07-15 | 2023.07-16 | 2023.07-17 | 2023.07-18 | 2023.07-19 | 2023.07-20 | 2023.07-21 | 2023.07-25 | 2023.07-28 | 2023:08.04 | 2023:08.05| 2023:08.06 | 2023.08.07 | 2023-08.08 | 2023:08:09 | 2023-08-10
0,00 100 2,00 300 400 500 600 7,00 8,00 900 1000 | 100 | 1200 | 1600 | 1900 | 2600 | 2700 | 2800 | 2900 | 3000 | 3100
R - 821 EXE 814 879 939 959 1035 | w0 101 1017 | 1021 | 1016 997 1007 | 1019 | 1009 | 1026 | 1045 | 1025 | 1021 | 1028
ORP mV/ENH | 21990 1796 | 1578 o 66 74 66 149 42 9 5 34
EC ms/om | 133100 | 1334 1360 1314 1290 1293 1281 1284 129 1286 1304 1313 1320 1363 1580 1637 1633 1638 1651 1663 1677 1670
T °C 101 1157 | 1598 | 1465 | oa7 | 123 | 1824 | 1594 | 2206 | 1056 | 1513 | 1585 | 1500 | 1020 | 2084 | 2463 186 1462 | 1986 | 2005 | 1om8 | 179
00 o/ 1020 1015 | 1218 1 15 15 15 15 15 15 15 15 15 15 135 | 1367 | 1ae6 | 1312 | 1283 | 163 | 1 | na
SON- g N 338 0 [ 0 ] [
mgN | 337620 [ 0 0 0 0
SCN- removal mgN/m2 | 000 376,203 376,205 ~3376,2035 | 33762035 376,203
NNHE gNA_| 1800 14 1 9 © 3 1 0 084
N3 gN_| 1800000 13720 10945 8910 5700 2670 840 0 6686
NANH3 removal mgN/m2 |0y 4280 7055 9090 12300 15330 | 17160 18000 73112
onsite NOZ- mg N/ 03 0388 037 0364 0366
NO2- mgN 35000 38024 3815 360.36 47,7
NOZ- removal mgN/m2 |04 3024 1815 1036 23
NO3- mg N/ 2, 39 25 27 39 53 45 36
NO3- mgN | 280000 3622 24875 2673 3705 a7 3780 2968
NO3- removal mgN/m2 | 0,00 1022 3125 127 905 1917 %0 188
™ mg /| 2452620346 | 0 18,288 0 0 1387 [0 12064 0 0 10266 0 [ [ 83 55 0 0 36 0 0 [
N ma/ 071 455 215 105 13 115 075
PO mg 71000 4459 213925 10395 12825 10235 6225
Turbidity FAU 2400 2 52 62 60 5 54 52 ) o7 62 62 61 53
Effiuent volume (init 1000) L 100000 | 1000 950 980 1000 95 990 990 985 970 950 945 940 920 890 840 840 830 830 830 820 820
Alkalinit ma/t 7 a1 352 160 15
[ mg/L
SN mg N/
oo mg NI
vert N-NH; mg /L 874 519 303 169 084
NO; mg N
NO; g /L
™ mg /L 0 [ 0 0 0 0 0 874 0 0 0 0
Parameter wnit | opagrign) | 2020710 2023.07:41 | 2023.07-12 | 2023.07-13) 20207-14 | 2023.0715 | 2023.07-16| 2023.07-17| 2025-07-18 | 20230718 | 2023.07-20| 2023.07-21 | 2023.07-25 | 023.07-28 | 20230804 2023.08.05| 2023.08.06 | 20230807 | 2023.08.08 | 2023.08.09| 2023.08-10
0,00 100 2,00 3,00 400 500 6.00 7.00 8,00 9,00 1000 | 100 | 1200 | 1600 | 1900 | 2600 | 2700 | 2000 | 2000 | 3000 | 3100 | 3200
o 801 841 88 939 96 1024 | 1019 | 1000 998 012 | w1 992 993 998 992 1041 | 031 | 1008 | 1003 | 1008 989
ORP 1965 | 1105 105 59 76 58 - 16 37
EC 1337 1632 1342 1290 1297 o7 1281 1286 1257 B2 1320 1361 1582 1631 T6: 1651 1661 1673
T 1164 161 1452 125 241 | 1872 | 1593 19,567 84 1 19 2 1686 12; 20M | 263 1624
00 1004 | 1208 | 1447 15 15 5 15 1 5 15 97 | 1o | B | ue 1169
SCN- 0 0
0 0
SCN- removal 35050136 3545,013 3545013 35450136
NNHE i ] 7 551 1 12
NAHE 11440 5280 6930 53998 2760 855 10455
NANH3 removal 7260 10520 11970 135002 16140 18045 178545
On-site NOZ- 0368 0358 036
NOZ- 382,72 37053 3564
NOZ- removal 1522 303 ETE)
NO3- 3 3 33 43 43 35
NO3- 3120 3105 3267 3956 3784 20925
NO3- removal 180 165 327 1016 844 525
™ [ 0 [ 14368 0 11358 0 0 1066 0 551 [ 73 53 0 0 45 [ 0 123
70" 27 045 125 14 09
P0.” 2808 46575 12375 1268 7695
rbi 51 6e 68 6 56 57 58 60 68 59 57 &)
Effluent volume (init 1050) 1050 1030 1030 1030 1040 1035 1035 1000 1000 990 95 980 950 920 880 860 [ 855 855 850 850
Alkalinity 03 202 142 )
Po.”
SN 0 0 0 0 0
UQAT £rO
N-NH; 976 551 312 192 123
NO;
Oy
™ 0 0 0 0 0 0 976 0 0 0 0
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G.11. Caractérisations finales

Al A2 A3 A4 A5 A6 A7 A8 A9
cob 21 63 73 500 480 480 130 120 110
Conductivity 323 313 313 6.45 6.23 6.25 145 1,46 147
Cyanate (CNO-) <025 <050 <050 33 6.1 <10 039 <025 046
Dissolved organic carbon t 64 6.7 10 140 160 88 21 20 20
Fluoride (F) 0,30 0,28 0,29 0,19 0,18 0,18 0,34 0,34 0,33
Nitrate (N) and Nitrite(N) <010 <010 <010 229 217 218 042 050 051
Nitrates (N-NO3-) <0,10 <0,10 <0,10 227 215 216 037 032 031
Nitrites (N-NO2-) <0,010 <0,010 <0,010 0,166 0,204 0,229 0,052 0,180 0,198
Nitrogen ammonia (N-NH4+ and N-NH3) [42 43 41 68 71 72 0,78 0,80 10
Orthophosphate (P) 0,021 0073 0,70 030 074 080 016 032 0,73
pH 773 857 867 837 868 852 7,05 707 7,06
Thiocyanate 12 10 <020 360 370 390 16 17 17
Total N (calculated) 449 454 41 1788 184,0 187,9 52 54 58
Thiosulfate <10 <040 <0,20 <20 <20 <20 <10 <10 <10
TKN Total Kjeldahl Nitrogen 45 43 47 260 330 160 84 75 74
Total Cyanide (CN) 0,269 0,00422 00159 00336 00369 00337 0113 00997 0113
Weak Acid Dissociable Cyanide (CN-) |0,0071 0,0014 0,0031 0,009 0,012 0,0054 0,094 0,078 0,090
Nitrogen (N) 15 13 ai 280 350 180 88 80 7.9
Alkalinity Total (as CaCO3) pH 4,51  [140 110 120 220 230 200 22 15 13
Bromide (Br-) 18 20 22 50 49 48 <10 <10 <10
Chloride (Cl) 160 160 160 720 690 710 56 57 57
Sulfates (S04) 1400 1400 1400 2400 2400 2400 620 620 620
Total Dissolved Solids 2260 2260 2220 5440 5380 5460 1040 1010 1060
Total suspended solids (TSS) 7 33 32 5 7 26 57 42 37
Aluminum (Al) T 6.5 6.9 75 <15 <15 <15 88 7.7 76
Antimony (Sb) 56 58 58 209 204 20,1 9,04 8,97 9,20
Silver (Ag) <0040 <0040 <0040 <010 <010 034 <0020 <0020 <0020
Arsenic (As) 715 716 67,9 194 192 185 302 311 307
Barium (Ba) 49,2 49,8 48,8 169 165 163 34,7 318 273
Beryllium (Be) <020 <020 <020 <050 <050 <050 <010 <010 <010
Bismuth (Bi) t <20 <20 <20 <50 <50 <50 <10 <10 <10
Boron (B) 166 163 165 408 401 442 121 123 125
Cadmium (Cd) <0020 <0020 <0020 0473 0341 0,214 <0010 <0010 <0010
Calcium (Ca) 305 309 312 739 732 748 155 155 156
Chromium (Cr) <2,0 <2,0 <2,0 <5,0 <5,0 <5,0 <10 <10 <10
Cobalt (Co) 146 169 166 733 690 692 157 156 163
Copper (Cu) 294 364 215 1200 645 703 541 5,74 6,88
Tin (Sn) <10 <10 <10 <25 <25 <25 <50 <50 <50
Iron (Fe) 30 30 20 <25 <25 <25 <5,0 <5,0 <5,0
Lithium (Li) 43 41 42 <10 <10 <10 40 40 40
Magnesium (Mg) 270 270 274 242 237 236 924 907 949
Manganese (Mn) 339 429 386 54,2 51,0 50,1 20,4 28,2 244
Molybdenum (Mo) 85,1 85,1 87,7 144 140 142 531 518 578
Mercury (Hg) <0,00010 <0,00001 <0,00001 <0,00010 <0,00010 <0,00010 <0,00010 <0,00010 <0,00010
Nickel (Ni) 341 353 336 982 970 968 387 388 404
Phosphorus
Lead (Pb) <040 <040 <040 <10 <10 <10 <020 <020 <020
Potassium (K) 972 979 978 263 254 258 613 618 629
Selenium (Se) 724 723 716 302 315 322 192 195 198
Silicon (Si) 2670 2650 2690 3070 2980 3010 2800 1560 874
Strontium (Sr) T 1470 1430 1480 3920 3800 3870 472 461 465
Sodium (Na) 308 311 313 751 728 744 118 120 123
Thallium (TI) t <0020 <0020 <0020 <0050 <0050 <0050 0014 0013 0013
Uranium (U) <10 <10 <10 <25 <25 <25 <50 <50 <50
Titanium (Ti) T 160 160 159 106 128 127 052 0,66 0,68
Vanadium (V) <10 <10 <10 <25 <25 <25 <50 <50 <50
Zinc (Zn) <10 <10 <10 <25 <25 <25 <50 <50 74
Zirconium (zr) <0.20 <0.20 <0.20 <050 <050 <050 <010 <010 <010
Sulfur (S) T 502 483 488 1090 1040 1060 227 230 236
Aluminum (Al) 0,0341 0,0123 0,0144 0,040 0,097 0,094 0,111 0,0300 0,0556
Antimony (Sb) 0,048 0,049 0,049 00166 00166 00171 000781 000794 000797
Silver (Ag) <0,000040  [<0000040  [<0.000040  [0,00052 000055 000070 <0000020  [<0,000020 [<0,000020
Arsenic (As) 0,0729 0,0638 0,0587 0,159 0,169 0,169 0,268 0,277 0,271
Barium (Ba) 00434 00427 00424 0136 0143 0146 00291 00294 00252
Beryllium (Be) <0,00020 <0,00020 <0,00020 <0,00050 <0,00050 <0,00050 <0,00010 <0,00010 <0,00010
Bismuth (Bi) 1 <0,0020 <0,0020 <0,0020 <0,0050 <0,0050 <0,0050 <0,0010 <0,0010 <0,0010
Boron (B) 013 013 013 028 030 030 0,095 0,099 0101
Cadmium (Cd) <0000020  [<0,000020  [<0,000020  [0,000359 0000328 0000328 <0,000010  [<0,000010 _[<0,000010
Calcium (Ca) T 254 249 261 556 611 615 127 128 129
Chromium (Cr) <0,0020 <0,0020 <0,0020 <0,0050 <0,0050 <0,0050 00014 <0,0010 <0,0010
Cobalt (Co) 0,138 0,147 0,146 0578 0,589 0613 0,151 0,150 0,152
Copper (Cu) 0,100 00588 00595 192 157 214 0,00787 0,00870 000972
Tin (Sn) <0010 <0,010 <0,010 <0025 <0,025 <0025 <0,0050 <0,0050 <0,0050
Iron (Fe) 0.181 0,068 0,048 0076 0204 0191 0,212 0,044 0,099
Lithium (Li) t1 <0,0040 <0,0040 <0,0040 <0010 <0010 <0010 0,0029 0,0028 0,0030
Magnesium (Mg) t 225 25 222 185 188 194 786 762 758
Manganese (Mn) 0374 0374 0375 00445 00489 00496 00296 00312 00278
Mercury (Hg)
Molybdenum (Mo) 00745 00741 00728 0114 0116 0118 00468 00481 00477
Nickel (Ni) 0,294 0,302 0312 0,755 0,803 0,813 0,0374 0,0374 0,0372
Total phosphorous 0,19 0,72 14 0,29 0,80 14 043 11 15
Lead (Pb) <0,00040 <0,00040 <0,00040 00015 <0,0010 <0,0010 <0,00020 0,00025 <0,00020
Potassium (K) t 837 83.9 837 216 219 223 522 515 517
Selenium (Se) 00558 00584 00573 0231 0,244 0243 00167 00168 00174
Sodium (Na) 248 248 248 567 584 601 973 96,5 955
Sulphur (S) T 409 119 111 (2 504 525 198 195 190
Strontium (Sr) T 130 1,29 1,29 3,25 340 342 0,407 0,413 0412
Thallium (Tl) <0,000020  [<0000020  [<0,000020  [<0,000050  [<0,000050  [<0,000050  [0,000011 0000012 0000013
Titanium (Ti) T1 <0010 <0010 <0010 <0025 <0025 <0025 <0,0050 <0,0050 <0,0050
Uranium (U) 1 00129 00127 00125 000962 0,00989 0,00980 000518 000479 000372
Vanadium (V) <0010 <0010 <0,010 <0025 <0025 <0025 <0,0050 <0,0050 <0,0050
Zinc (Zn) <0010 <0010 <0010 <0025 <0025 <0025 <0,0050 <0,0050 0,0094
Zirconium (Zr) 1 <0,00020 <0,00020 <0,00020 <0,00050 <0,00050 <0,00050 <0,00010 <0,00010 <0,00010
Silicon (Si) T 231 219 228 243 281 2,70 248 133 083
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Agnico Eagle Phytoplankton Sample
August 10 2023

Nine 1L samples were collected from the Agnico Eagle Meadowbank site by AE staff for
phytoplankton assessment. Samples were collected on 2023-08-10 and arrived at Larratt Aquatic

Consulting on 2023-08-22 in acceptable condition at 23°C.

Samples were refrigerated until analysis where the samples were settled for 12-24 hours in
Utermohl counting chambers at 55 mL volume for the low density samples and 10 mL for the
algae bloom samples. Those results are reported here. Please refer to the table below for the cell
count (cells/mL) data and algae cell dimensions measured from this sample set. Selected

photographs are provided below the data table. Archived photography is available upon request.

GENERAL OBSERVATIONS:

« Samples A2 A3 A7 A8 A9 showed varying densities of a green algae bloom prominent
enough to color the samples bright green.

+ Samples A4 A5 A6 were almost empty and algae numbers were essentially nil. Crystals
were observed in AS and A6.

+ Sample Al showed a non-bloom abundance of taxa similar to A2 A3 A7 A8 A9, along
with abundant aquatic bacteria

+ Silt was rarely encountered in these samples, while organic detritus concentrations were
evaluated as very low to common/dominant.

CYANOBACTERIA OBSERVATIONS

Cyanobacteria were observed in Al (low), A2 (low), A3 (common), and A7 (common) samples.
Cyanotoxicity risk posed by Al and A2 is negligible, while samples A3 and A7 represent very low

risk. Cyanobacteria occur in virtually every aquatic environment.
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OTHER POTENTIALLY HARMFUL ALGAE

Only traces of Chrysochromulina were detected in the A1, A2, and A3 samples at very low
concentrations (7 — 154 cells/mL) density. Chrysochromulina toxicity risk in these samples is

therefore negligible. Issues with toxicity only occur when this alga blooms (e.g. ~600,000
cells/mL).

Yours Sincerely,

R.P. Bio., Aquatic Biologist BIT., H. BSc, Taxonomist

S Fod O b

Table 1: Algae densities and cell dimensions
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Agnico Eagle cell size Meadow
Aug 10 2023 Meadowbank dimensions
1L grab samples inum
Taxa AT 35mi  JAZ 10mi AT 10ml JA455mL  JASSSmL  |ag S5 mi AT 10ml |AB10mL  |A2 1O mL
MNavicula sp. 1Tx5
Mitzschia sp, B of. fonticola 25-44 % 2545 56 616 7
Mitzschia sp. A of frustulum 8-12.8x 2.7-3.1
Chromulina nebulosa 4-50 X 4.0-7.4 14
Chrysococcus sp. 7-12 dia 616 1232
Chrysochromulina of. parva 3-5dia 7 154 77
Ochromonas sp. Bx 45
Stichogloea cf. doederleinii 5x 10
Chrysamoeba sp. 8-10

EEN ALGAE
Chlamydomenas sp. A bg 8.5-15% 14-21 45 4528 1848 1232 616 4928
Chlamydomonas sp. B sm 5.4-95 X64-10.6 616
Chlamydomanas palmelloid stage 4-7 dia 6776
Chlamydocapsa cf, planctonica 3.5-5dia 224 45276 15400 73932 4928 7392
Chlorella cf. ellipscidea 5x2 630
Chiorella/Myconastes cf. hamosph 5-Bdia Ed 2ME40 [ 181720 | 109648 24024
Dunaliella spp. (+zygospores) 6x9 112 24640 6776 7 3080 3080 4312
Halomicronema excentricum Tumdia 112 616 Bl 224
Picocystis salinarum 2-3dia 168 215600 166320 23408 7392 12628
Nannochloropsis of, oceanica 2dia 3640 15400 11319 12320 1540 10395
Trachelamanas sp. 0.5x% 21 14 616
Aphanothece sp. 15x3 70
Anacystis sp. 1dia 980 1848 18430 12320
Planktalyngbya sp. 1L2dia 168 770
PROTOZOA
Amoeba 10-25 dia 1848 1232 616 616
Bodo saltans 4-6Lx2-25 14 1155 G616 616 1848
plmfnanu-flagellams -4 dia B4 2464 5544 616 616
Large colorless flagellates 13-21 dia 63
Ciliates several taxa 28x% 30 9240 616 616
bacteria - all types 1-3 o C c VL c L-C VL L L
detritus, organic C-D L L - - - WL WL VL
filamentous bacteria 0.6-0.7 dia <1 um C c C
silt 20-200 P P
crystals 30-200x 1-5 L D D
SUM 6419 540687 293678 14 ] 0 252560 | 139658 73759

OTHER

None = Not seen in any fields

V low = encountered occasionally

Low = encountered regularly but accounts for less than 5% of sample material

Common = encountered in most fields and accounts for 6 — 49% of sample material Dominant =

encountered in all fields and accounts for >50% of sample material
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Figure 1: A1 (400x). Photo showing a modest green algae bloom with many cells above the plane
of focus — this is a 10 mL settled sample

Figure 2: A3 (400x). Photo showing an intense green algae bloom with many cells above the
plane of focus — this is a 10 mL settled sample
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Figure 3: A7 (400x). Photo showing an intense green algae bloom with many cells above the
plane of focus — this is a 10 mL settled sample




