|

Institut scientifique
de service public

CWEA Année 2014

Recherche - Analyses
Essais - Expertises

28

-

Wallonie

S-1-4V1 — ESSAI DE LIXIVIATION DE SOLS ET DECHETS
FRAGMENTES, DE SEDIMENTS ET DE BOUES
METHODE EN BATCH

1. Objet

La présente méthode permet de déterminer par @ @sdixiviation des substances solubles
contenues dans un échantillon de sols, de dédagtméntés, de sédiments ou de boues dans les
conditions opératoires précises. Cette déterminatibapres la nature de I'échantillon, doit
donner des indications sur les préjudices ou Begigs potentiels liés a la mise en décharge ou
susceptibles d’entrer en contact avec I'eau. Quetteédure peut, en effet, fournir des valeurs
qui, dans les conditions réelles de dépdt, ne s@amatteintes ou ne seront atteintes seulement
gu’'apres des laps de temps trés longs.

2. Domaine d’application

La présente procédure spécifie un essai de cortforfournissant des informations sur la
lixiviation des déchets fragmentés, des sédimeritsdes boues dans les conditions
expérimentales spécifiées ci-apres, et en pamicwin rapport liquide-solide de 10 I/kg de
matiere séche. Cet essai s’applique aux déchetd aga granularité inférieure & 4 mm sans ou
avec réduction de la granularité.

Elle a principalement été concue pour étudier gestituants inorganiques des déchets. Elle ne
tient pas compte des caractéristiques particulidessconstituants organiques non polaires ni
des conséquences de I'évolution microbiologiqueddehets organiques dégradables.

3. Interférence

Sans préjudice des dispositions légales, décréulegéglementaires en vigueur, les déchets
suivant ne sont pas soumis au test de lixiviation :

1° les matériaux réagissant avec le lixiviant, cé dpnnerait, par exemple, une émission
gazeuse excessive, un effet de solidification odégagement de chaleur trop élevé.

2° les matiéres ayant une teneur en eau ou umat@ffivec I'eau tel qu'il est impossible de bien
mélanger le solide avec la quantité prédétermiedadide.

3° les déchets pour lesquels la réglementationditt&limination par mise en décharge.

4. Principe

L'échantillon qui, soit d’origine, soit aprés peétement, a une granularité inférieure a 4 mm est
mis en contact avec de I'eau (7.1) dans des conditiiéfinies. La présente procédure repose
sur I'hypothése que I'équilibre ou le quasi-équidilest atteint entre les phases liquide et solide
pendant la durée de I'essai. Le résidu solideggsirg par filtration et/ou centrifugation.
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Les propriétés de I'éluat sont mesurées a 'aidméhodes congues pour I'analyse des eaux et
adaptées aux critéres d’analyse des éluats.

Apres l'essai, les conditions de lixiviation sonregistrées en termes de pH et de conductivité
imposées par le déchet.

Ces paramétres régissent le comportement a laalixim des déchets et sont donc importants
pour le contrdle de I'essai de lixiviation.

5. Conditionnement et conservation de I’échantillon

L’échantillon prélevé sur site sera conservé danggaipient en verre ou en polyéthyléene a 4°C
et dans I'obscurité.

6. Appareillages et matériels utilisés

6.1. Agitateur a retournement (5 tr/min — 10 tr/min) on agitateur & rouleaux tournant a
environ 10 tr/min.

6.2. Centrifugeuse opérant a 3000 g — 4000 g.

6.3. Balance ayant une précision d’au moins 0.1 g.

6.4. Appareil de mesure de la conductivité électrique.

6.5. pH-métre.

6.6. Appareil de filtration, soit un systéme de filtmati sous vide soit un appareil de filtration
sous haute pression. Le ringage est obligatoire.

6.7. Membranes de filtration de 0.45 um pour la filwati pré-rincées (par exemple avec HNO
a 0.1 mol/l et de l'eau (7.1)).

6.8. Systeme de mesure de température d’ambiance.

6.9. Eprouvettes graduées pour la détermination du velawec une précision de 1 %.

N.B. : Avant toute manipulation, il est obligatodte vérifier le bon état de I'appareillage utilisé.

7. Réactifs utilisés

7.1. Eau déminéralisée : 5 < pH < 7.5 et conductiwitépuS/cm.
7.2. Acide nitrigue (HNQ), 0.1 mol/l (de qualité pour analyse)

8. Préparation de I'échantillon

Afin d’obtenir une granulométrie inférieure a 4 mom se référera a la méthode S-I-1 relative
au prétraitement des échantillons pour analyseigdrghimiques.

On se référera également a la méthode S-I-3 relatila détermination de la teneur en matiére
pondérale en matiére seche et en eau.
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0. Mode opératoire

9.1. Etape de lixiviation.

L'essai de lixiviation doit étre réalisé a tempéaratambiante (2@ 5) °C.

Une prise d’essai d’'une masse totdig correspondant a (0.0900.005) kg de masse sedide
est placée dans un flacon rincé en verre ou eréfigliéne haute densité / polypropyléne, d’'un
volume nominal de 1 1.

M
M,, =100% —=
TS

ou

TS est le taux de matiére séche (exprimé en %) ;
Ms est la masse de la prise d’essai séchée (exprimiég) e
My est la masse de la prise d’essai non séchéerfe@en kg).

Ajouter une quantité de lixiviant (L) permettantobtenir un rapport liquide-solide (L/S) =
10l/kg+ 2 % au cours de I'extraction. Veiller a ce quedéde et le liquide se mélangent bien :

L =(1o—mj* Mg
100

ou

L est le volume de lixiviant utilisé (exprimé emés) ;
Ms est la masse seche de la prise d’essai (exprimig)en
TH est le taux d’humidité (exprimée en %).

Le flacon est placé ensuite sur I'agitateur régléusie vitesse de 10 tours/minute.
La durée de lixiviation est fixée a (241/2) h.

Pendant I'extraction, veiller a éviter la décamtiatide solides dans le flacon et éviter toute
abrasion importante pouvant entrainer une rédusigmificative de la taille des particules.

Remarques :
e Eviter l'utilisation de flacons en PEHD si I'anaéydu mercure est demandée.
« Dans le cas ou le volume requis pour analyse ¢srimur a un litre, adapter la prise
d’essai et le volume de lixiviant en conséquence.

9.2 Etape de la séparation liquide-solide.

Les solides en suspension sont laissés décantdamiefi5 + 5) min. La quasi-totalité de I'éluat
est filtré sur un filtre a membrane de 0.45 umtdisant un dispositif de filtration sous vide.

@
i

A
63) S-1-4V1

3/5

Wallonie



|  cuea Année 2014

Institut scientifique
de service public

On peut étre amené a utiliser la centrifugatiomalafiltration si celle-ci n'est pas possible en
moins d'une heure.
Le volume d’éluat filtré VE est mesuré.

La conductivité (en uS/cm), la température et ledeH éluat sont mesurés immédiatement.

Note 1 Si des composés volatils doivent étre agalyisconvient de ne pas utiliser la filtratiorusovide.

Note 2 Un tel mode opératoire de séparation liqamile spécifique peut inclure la décantatiorprié-
filtration sur un filtre plus grossier, la centrifation, etc.

9.3 Préparation de I'éluat en vue de I'analyse

Diviser I'éluat en un nombre approprié de sous-gtihans pour les différentes analyses
chimiques et les stocker selon leurs exigencetatives.

Les concentrations des constituants recherchés dstetrminées en utilisant les méthodes
d’analyses correspondantes.

9.4 Essai a blanc pour la vérification du mode opétoire de lixiviation

Celui-ci consiste a soumettre un volume de lixiviale 0.95 | a 'ensemble du mode opératoire
en incluant I'étape d’analyse de I'éluat.

La concentration de chaque élément recherché tleitiférieure a 20 % de la concentration
déterminée dans I'éluat du déchet ou inférieur &®0de la concentration dans I'éluat d’une
valeur limite a laquelle le résultat de la meswi# étre comparé. Les €léments devant étre pris
en compte sont tous les éléments devant étre détesmans I'éluat du déchet soumis a I'essai.

Si tel n'est pas le cas, c’est qu'il y a eu unetaorination et il est nécessaire de prendre les
mesures pour réduire celle-ci.

10. Calcul

L’analyse de I'éluat produit par I'essai de lixitr@n fournit la concentration des constituants
dans I'éluat exprimé en mg/l. Les résultats firsmat exprimés en quantité de constituant lixivié
rapportée a la masse totale de I'échantillon, efkgnde matiére séche.

La quantité d’'un constituant lixivié a partir du t@@au, sur base de la masse seche du matériau
d’origine, est déterminée a l'aide de la formulevante :

A:C*(L+THJ

Mg 100
ou
A est le relargage d’un constituant pour L/S = Xpiiené en mg/kg M)
C est la concentration d’un constituant particuians I'éluat (exprimé en mg/l)
L est le volume de lixiviant utilisé (exprimé emé)
TH est le taux d’humidité (exprimé en % de la masshe)
MS  estla masse de la prise d'essai seche (exprimkg)e
®n ¢
A A
(Q, ﬁj)
) S-1-4V1
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11. Sécurité

Les échantillons contaminés en raison de la préselec contaminants chimiques, spores
fongiques ou de pathogénes doivent étre manipwés toutes les mesures de sécurité qui
s'imposent.

12. Rapport d'essai

Le rapport doit contenir au minimum :

une référence a la présente méthode de la Régidmmwe;
l'identification compléte de I'échantillon;
préparation de I'échantillon : masse et naturepdeses non fragmentables
production de I'éluat :
- la masse brut®H (kg) de la prise d’essai
- le taux d’humiditéTH (%) du déchet
- le volume de lixiviant ajouté pour I'extractiobh)(
- la description du mode de séparation liquidedsoli
- les résultats des mesurages immeédiats (pH, ctindél

YV VYV

> les détails opératoires non prévus dans la préseétieode, ainsi que tout facteur ayant
pu affecter les résultats.

Les données ci-dessous ne doivent pas obligataiegeetrouver dans le rapport d’essai mais
doivent étre tracables :

>  préparation de I'échantillon : la date de la préapan de la prise d'essai pour I'essai de
lixiviation, les précisions relatives au traitemeptéalable auquel I'échantillon a
éventuellement été soumis;

>  production de I'éluat : la date de I'essai de putichin de I'éluat, le respect de la consigne
de température (205) °C, le volume de I'éluat filtré VE

>  informations sur I'essai a blanc : la date du deressai a blanc effectué, les résultats du
dernier essai a blanc effectué.

13. Reéférence

NBN EN12457-2 : 2002 — Caractérisation des dédhetsiation-Essai de conformité pour la
lixiviation des déchets fragmentés et des bouesePar. Essai en bachée unique avec un
rapport liquide-solide de 10 I/kg et une granuéanitférieure a 4 mm (sans ou avec réduction de
la granularité).
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