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PERSPECTIVE DE GESTION

Ce rapport d’étude est publié¢ dans le cadre du « Programme de Développement et de
Démonstration Techndiogiques » d’Environnement Canada qui vise & appuyer les
initiatives du secteur privé dans le développement et la démonstration de nouvelles
technologies environnementales. Ce programme est associé au Bureau fédéral de
développement . régional du Québec (BFDR-Q) et fait partie intégrante du Plan d’action

Saint-Laurent Vision 2000 d’Environnement Canada.

MANAGEMENT PERSPECTIVE

This study report is published as part of the « Technology Development and

Demonstration Program » of Envirenment Canada;--which-promotes -private sector~ ~ - -

initiatives in the development and demonstration of innovative environmental
technologies. This program is also associated with the Federal Office of Regional
Development -Quebec region (FORD-Q) and is a part of the St.Lawrehce Vision 2000

action plan from Environment Canada.
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signifient aucunement que leur utilisation est recommandée.
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protection, Section du développement technologique, Environnement Canada, 105 rue
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RESUME

L'incinération des déchets ﬁlunicipaux génére deux types de cendres: les cendres de grilles, qui
sont généralement inertes et ne consfituent'pas un danger pour Penvironnement, et les cendres
volantes. Les cendres volantes, qui proviennent de I'épuration des gaz résultant de la combustion
des déchets, sont la plupart du temps considérées comme un déchet dangereux. Ce caractére
dangereux vient de leur forte teneur en plomb, en cadmium et en mercure, selon les incinérateurs
ol elles sont produites. Ces métaux sont en effet lixiviables lors de "application des tests de
lixiviation des différentes législations, ce qui leur donne Ia caractéristique technique d'étre un
déchet dangereux. A noter que les cendres volantes sont composées des cendres de chaudiéres et

- des cendres des précipitateurs €lectrostatiques, mais aussi des chaux usées.

La combustion des déchets urbains dans les incinérateurs produit des quantités importantes de
cendres qui représentent 20 a 35 % du poids des déchets. En général, de 10 2 20% sont des
cendres volantes, le reste étant constitué de cendres de grilles. En Amérique du Nord, on compte
plus de 325 incinérateurs de déchets municipaux. La combustion de ces déchets génére plusde 1.5
raillions de tonnes de cendres volantes annuellement. Les modes de gestion les plus courants des
cendres volantes en Amérique du Nord sont la stabilisation chimique, la vitrification et
["enfouissement sécuritaire. :

Le présent. rapport fait suite a la démonstration & I'échelle pilote du procédé de décontamination LRI I
p ppor p proceas

“des cendres volantes d'incinérateurs de déchets municipaux. If s'agit donc d'un rapport final qui

comprend tous les résultats amassés, soit du ler avril au 31 décembre 1996. Le projet sur les
cendres est la suite logique d’un projet de recherche qui a été développé a I’Institut national de la

recherche scientifique (INRS-Eau) depuis 1991. De mars 1993 & mars 1993, le procédé avait été—.

développé au laboratoire, lors d’un projet finaneé entre autre par le Fonds de recherche et de
développement de technologies environnementales du ministére de PEnvironnement et de la Faune
du Québec (MEF). Les partenaires du présent projet sont : Environnement Canada, Alex Cendre
inc., INRS-Eau, Ia Communauté urbaine de Québec (CUQ) et le MEF.

L'objectif principal de ce projet de démonstration était d’établir un procédé environnemental et
¢conomique pour Ia décontamination des cendres volantes . Plus précisément, les objectifs de
traitement étaient de rendre 165 cendres volantes nof toxiques et conformes aux réglementations

gouvernementales. De plus, ce traitement devait permettre le recyclage des cendres volantes
traitées et la récupération des métaux extraits.

" DESCRIPTION DE LA TECHNOLOGIE

La description de la technologie de décontamination des cendres .volantes est - présentée
schématiquement & la figure 1. Le procédé proposé consiste en la solubilisation chimique des
métaux contenus dans.les cendres volantes. Dans un premier temps, les cendres volantes sont
acheminées vers un réacteur afin d’y subir le traitement de décontaminatior. Cette décontamination
fait intervenir des lavages en milieu basique et en milieu acide et utilise le caractére oxydant de
certains produits chimiques. Suite 4 ce traitement, les cendres volantes sont dirigées vers une unité
de filtration; les cendres volantes ainsi filtrées ‘sont décontaminées et peuvent étre réutilisées. Les
liquides de ces lavages sont conduits vers une unité de précipitation des métaux. Cette précipitation
s’effectue en utilisant le principe des produits de solubilité (Kps)_- Le précipité de métaux obtenu
est filtré et peut &tre récupéré par I’industrie métallurgique. '
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. Figure 1: Schéma global du procédé de décontamination des cendres volantes
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DESCRIPTION DES ESSAIS ET RESULTATS OBTENUS

Le présent rapport se veut une synthése de tous les résultats obtenus lors de la démonstration. Ce
rapport présente donc les résultats du procédé dans son ensemble: les résultats face au ftest de
_lixiviation TCLP avant et apres traitement, ceux concernant la filtration des cendres volantes
traitées, la précipitation des métaux via la production d’un résidu métallique et finalement, la
qualité de "effluent final. ' :

Au cours de la démonstration technologique, prés de 13 tonnes de cendres volantes ont été traitées.
A partir de ces cendres volantes, plus de 30 essais de décontamination ont &té réalisés. Ces.essais
ont été effectués dans une usine pilote, propriété de I'INRS-Eau, Cette usine est équipée d'un
réacteur d'un volume utile de 4000 litres et d'un filtre-presse pour la déshydratation des cendres
traitées. Elle comporte aussi deux décanteurs pour la précipitation des métaux ainsi qu'un filtre-
presse pour la filtration des résidus métalliques. De nombreux autres équipements comme des
pompes, des contrdleurs de pH, des agitateurs et différents réservoirs de stockage font aussi partie
de cette usine qui est contenue dans une unité mobile de 12 pieds par 60 pieds. Deux abris de 10
pieds par 15 pieds ont aussi été installés temporairement pour la durée des essais. :

Les cendres volantes sont constituées des cendres de chaudiéres, des cendres d'électrofiltres et des
chaux usées. Ces catégories représentent différents types de cendres volantes prélevées a des

 endroits distincts & Fincinérateur. Lorsqu'il est question d'un mélange, il s'agit d'une combinaison

éﬁ.ﬁfbportions'aéterminégs de cendres volantes.
Tests de lixiviation TCLP sur les cendres volantes non traitées

Les cendres de chaudiéres non traitées dépassaient la norme pour le cadmium dans la presque
totalité des cas, ces dépassements ayant des valeurs variant entre 0.70 et 10.1 mg/L par rapport i la
norme de 0.5 mg/L. Quant au plomb, celui-ci surpassait la norme beaucoup plus rarement. Pour les
cendres d'électrofiltres, les dépassements de normes sont observés pour le plomb et le cadmium.
Pour le plomb, des valeurs supérieures 4 la norme (5.0 mg/L) variant entre 5.16 et 32.3 mg/L sont
observées dans la majorité des cas. Pour le cadmium, les dépaslements sont encore plus élevés,
-variant entre 11.0 et 30.4 mg/L par rapport 4 la norme qui sera de 0.5 mg/L au Québec. Pour les
chaux usées, moins de dépassements ont été observés pour le'plomb et le cadmium. Toutefois, le
mercure a dans la plupart des cas surpassé la norme au Québec (0.10 mg/L) -avec des valeurs
variant de 0.26 & 0.45 mg/L. Aucun dépassement de normes n'a &té constaté pour les éléments
suivants: I’arsenic, le sélénium, Pargent, le bore, le baryum et le fluor. Dans le cas des mélanges
#1, #2 et #3, seul le cadmium était problématique avec des dépassements variant de 2.28 mg/L A
13.0 mg/L. '

Afin de vérifier le potentiel toxique suite aux précipitations atmosphériques ou 3 un enfouissement
des cendres volantes, un test simple.est effectu, 4 titre indicatif seulément. Ce test, le test neutre &
l'eau, consiste en un test de lixiviation & I'eau du robinet (50g de solide dans un litre d'eau). Celui-
ci simule en fait un écoulement d'eau neutre sur un déchet solide. Méme s'il n'est pas
réglementaire, il est d'intérét scientifique de démontrer ce qui advient des contaminants lors du
contact avec l'ean. Cette simulation permet de vérifier si certains métaux peuvent &tre lixiviés vers

s
"

le milieu récepteur. Ce test a permis d‘abord de constater que le pH de J'extrait 4 I'eau est alcalin et

varie entre 10.31 et 12.09. A ces valeurs de PH, le plomb peut étre en partie solubilisé (jusqu'a 30
mg Pb/L) et c'est en effet ¢ qui est observé pour les cendres de chaudiéres et pour le mélange #1.
Les autres métaux, quant & eux, restent sous forme sofide et ne sont donc pas, ou trés peu, retrouvés
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dans l'extrait. Un test instantané a ['eau a aussi demontre une solubilisation de plomb allant jusqu'a
200 mg/L en présence du melauge #1 4 20% de solides totaux: (ST)

Tests de lixiviation TCLP sur les cendres volantes aprés traitement .
Lors de chaque.essai, des tests de lixiviation TCLP ont été effectués sur les cendres volantes
traitées. Bien que les résultats ne soient pas présentés, les normes étaient respectées pour l'argent,
le baryum, le bore et le fluor lors des vérifications effectuées. Deux principales séries d’essais ont
été réalisées durant la phase de démonstration du procédé. La premiére série d’essais a- été
effectuée a partir d’un mélange de cendres volantes tandls que la deuxiéme [’a ét¢ 3 partir des
- chaux usées seules.

"D’aprés les résultats, nous pouvons constater que le traitement opéré sur le mélange #1 a permis de
respecter les normes du TCLP pour les différents métaux analysés. En effet, les concentrations du
plomb varient de 0.00 & 0.02 mg/L tandis que celles du cadmium se situent entre 0.01 et 0.08 mg/L,
les normes étant de 5 mg/L pour le plomb et 0.5 mg/L pour le cadmium. Par la suite, un
dépassement des normes a été observé pour le cadmium et le plomb et une optimisation a di é&tre
faite. En fait, les précipitateurs électrostatiques ont été rénovés et remis en opération au mois de
juin; ce fait a caus¢ une augmentation importante de la teneur en plomb et cadmivm. C’est ainsi
que des.réajustements au procédé ont été apportés, nous menant.donc & ’obtention d’un nouveau
mélange, soit le mélange #3. Les résultats obtenus lors des tests de lixiviation TCLP pour le
mélange #3 démontrent le respect des normes avec des concentrations de 2.34 et 3.23 mg/L pour le
plomb et de 0.27 et 0.41 mg/L pour le cadmium:

Les résultats auxquels nous sommes parvenus lors des tests de lixiviation TCLP pour les chaux =
usées seules sont aussi positifs. D’aprés ces résultats, le traitement proposé permet d’atteindre les
normes exigées pour les principaux métaux problématiques soit le plomb, le cadmium et le
mercure. ' -

De fait, les concentrations obtenues pour le plomb varient de 0.37 4 3.15 mg/L, celles du cadmium
de 0.02 4 0.12 mg/L et celles du mercure se trouvent sous 0.86 mg/L. :

Tests de lixiviation neutre A 1'eau sur les cendres volantes traitées )

D'abord, le pH des cendres volantes aprés traitement est grandement abaissé, passant d'environ
12.5 & la neutralité. Le plomb soluble & I'eau subit quant 4 lui une grande baisse, diminuant de

“l'ordre de la dizaine de mg/L a pratiquement aucune lixiviation. Ce fait démontre donc cornment le
traitement permet ['enlévement du plomb disponible & la lixiviation 4 I'eau. Pour le test & l'eau sur
24 Reures, la disponibilité pour le mélange #1 passe d'environ 25 mg Pb/L a 0.03 mg:Pb/L aprés
traitement, soit une réduction de la disponibilité de 99.9%. Le test & I'eau est comparé 4 un test
instantang a l'eau (1 heure environ). La réduction du plomb instantanément disponible a I'eau est
de 95.98%.

Pourcentage d'enlévement des métaux par le traitement
De trés fortes tereurs en plomb et cadmium ont été atteintes; des concentrations de plus de 800 mg

Cd/kg et de prés de 10 000 mg Pb/kg ont été observées dans certains échantillons de cendres
d’électrofiltres. La teneur e plomb et cadmium des chaux usées est beaucoup plus faible que celle
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des cendres d’électrofiltres et s'approche de celle des cendres de chaudiéres. Les cendres
d'électrofiltres contiennent quant a elles une forte proportion de zinc.

Les pourcentages d'enlévement indiquent jusqu'a quel niveau le procédé développé enléve et ne
stabilise pas les métaux dans la matrice. Les procédés mis & l'épreuve sur fe mélange #1 permettent
un enlévement moyen de 89.6% du cadmium (avec des valeurs variant entre 77.5 et 94.1%). llen
est ainsi pour le zinc avec un enlévement moyen de l'ordre de 72.5%. Quant au plomb, un
enlévement moyen de 26.7% est observé, ' :

Pour ce qui est du mélange #2, des efficacités moyennes d'entévement élevées sont observées pour
le cadmium (95.4%), le zinc (85.6%) et, 2 un moindre niveau, pour le plomb (31.2%). Les taux
d'enlévement présentés pour le mélange #3 sont de 28.8% pour le plomb et de 94.6% pour le
cadmium. Le traitement complet sur les chaux usées a permis d'enlever 59.1% de plomb, 84.2 % de
cadmium et 62.2% de zinc.

*Filtration des cendres volantes aprés traitement

L'observation des résultats permet de ‘constater qu'il est possible, dans les conditions d'opération
des essais, d'obtenir des giteaux ayant une siccité globale moyenne de 44.3% de solides totaux
(ST), avec une gamme variant de 34.1% a 55.0% ST Les filtrats sont d'une limpidité étonnante
avec une moyenne de mati¢res en suspension (MES) de ['ordre de 17.2 mg/L. Cette limpidité de
filtrat est aussi visible dans les résultats du taux de capture des particules. apprachant.les.100%. ... ...

Les taux de filtration du filtre-presse sont relativement peu variables et élevés (16.80 kg/(m2.h) 4
212 kg/(m2.11)) selon le type de cendres volantes. L'ensemble de ces données démontre donc
l'efficacité du systéme de filtration.

Précipitation des métaux solubilisés lors du traitement des cendres volantes

La production moyenne de résidu métallique est de l'ordre d'environ 14.1% lors du traitement du
mélange #1. C'est donc  dire que chaque tonne de cendrées volantes traitée produit
approximativement 141 kg de résidu métallique. Pour les chaux usées, deux types d'essais ont été
effectués. - Le premier consistaif en une combinaison de phaSes et a produit 8.8% de résidu
métallique tandis que le. second, qui consistait en une setle phase, a produit 0.56% de résidu
métallique. Du point de vue qualitatif, 26 analyses ont été effectuées au cours du projet sur chacune
des fractions et sur différents mélanges de cendres volantes. Les principaux éléments retrouvés
dans ce résidu métallique sont I’aluminium, le calcium, le fer; le soufre et le zinc. Ce dernier
élément représente en fait une source de zinc tout 2 fait susceptible 2 la récupération.

Il .est intéressant de noter que des résidus métalliques atteignant plus de 10% en zinc ont été
obtenus @ trois reprises. La teneur en plomb des résidus métalliques est assez peu variable (2 401 2
5 115" mg/kg). La plus forte teneur en cadmium rencontrée est de 1 951 mg/kg et il-s'agit des
résidus métalliques produits & partir des chaux usées. Le calcium est I'élément majeur du précipité
et représente de 12.2% a prés de 25.3%. L'anion sulfate est grandement représenté car la teneur en
soufre varie de 3.1% 4 14.3%. ' o '

Effluent final du procédé de traitement des cendres volantes
La précipitation des métaux de Peffluent a permis de démontrer que Ia précipitation & pH 9.0, au

lieu de pH 8.0, permet de diminuer la concentration de cadmium de 0.99 mg/L 4 0.32 mg/L (norme
& la CUQ de 2.0 mg Cd/L). Les effluents sont trés limpideset ne dépassent aucune norme.
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Bilan'de masse sur les principaux métaux pour I'ensemble des essais effectués

Le bilan montre beaucoup d'informations fort intéressantes. Dans un premier temps, un total de 12
289 kg (12.3 tonnes) de cendres volantes ont été traités au pilote. Les cendres volantes traitées
représentent 8347 kg secs; soit 68% de la masse séche initiale. De cela, I 377 kg secs de résidus
- métalliques ont été produits ainsi que 465 250 litres, ou 465.3 m3 d'effluent. Afin dé vérifier
l'adéquation du bilan, la somme des métaux retrouvés dans les cendres volantes traitées, du résidu
métallique et de I'effluent doit égaler la quantité de métaux dans les cendres volantes avant
traifement. Les résultats obtenus permettent de constater que le bilan boucle trés bien pour e
plomb (1.08), cadmium (0.93}, zinc (1.02), cuivre (1.07) et nickel (1.02). Une telle précision est
surprenante pour ce type de bilan de masse étant donné la quantité d'opérations effectudes. Pour
les autres €éléments, les bilans oscillent entre 1.27 (calcium) et 1.18 (chrome) 4 0.84 (aluminium).

AVANTAGES ENVIRONNEMENTAUX

Les cendres volantes d’incinérateurs de déchets municipaux sont des matiéres dangereuses qui se
doivent actuellement de subir un traitement de stabilisation préalablement  leur enfouissement. Le
traitement de stabilisation consiste & isoler les cendres volantes dans une matrice cimentaire avant
"enfouissement-dans un site & trés haute sécurité. Avec le temps, cette matrice s’effrite et les. -
métaux contenus dans celie—m redeviennent lixiviables et constituent un danger pour

1 environnement,

Le procédé de decontammauon développé par Alex Cendre inc. et .I'INRS-Eau (procédé Alex—_
Cendre), vise a offrir aux gestionnaires d’incinérateurs de déchets municipaux a travers le monde -
. une solution finale et durable pour les cendres volantes. Le procédé Alex Cendre décontamine les
cendres volantes en extrayant la fraction toxique (plomb, cadmium et mercure), ce qui a pour effet
de rendre les cendres décontaminées totalement inoffensives et propices 4 une réutilisation. La
réutilisation des cendres décontaminées .a un trés fort potentiel, entre autres dans Pindustrie du
ciment, évitant ainsi ’enfouissement sanitaire. La concéntration élevée de certains métaux
contenus dans la fractmn toxique (résidu métallique) peut justifier sa récupération dans I’ industrie
métallurgique. .

Les effluents liquides produits lors de I’opération du procédé Alex Cendre sont tous conformes aux
rejets 4 l'égout et ne constituent aucune menace pour I’environnement. Les émissions
atmosphériques, méme si elles sont mineures, pourront quant a elles étre traitées par le systéme
d’épuration des gaz existant & I’incinérateur.

>

Le.procédé Alex Cendre a donc comme principal avantage environnemental de rendre une matiére
dangereuse (les cendres volantes) en matiére récupérable. De plus, avec un recyclage des solides,
des effiuents liquides respectant les normes et un traitement de air approprié, I’ operatmn de ce
procédé ne constitue pas un rlsque pour ta qualité du sol, de ’eau et de I’air.

| EVALUATION DES COUTS DE TRAITEMENT

Dans le but d’effectuer I"évaluation des cofits de traitement, les paramétres représentatifs des
incinérateurs les plus courants en Europe et en Amérique du Nord ont été utilisés. Les coiits de
traitement inclus I’achat et [installation des équipements, les produits chimiques, la main-
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d’oeuvre, I’électricité et. Pentretien des équipements, Ia gestion des cendres décontamindes ainsi
que la gestion des résidus métalliques. Il est & noter que les coilts de traitement tiennent compte du
fait que la décontamination des cendres volantes est opérée A méme les installations de
"incinérateur, limitant ainsi les coiits de manipulation des cendres. Dans ce sens, ’espace requis.
pour I’installation des équipements représente une superficie de 100 & 150 matres carrés.

Les équipements nécessaires & I’exploitation commerciale sont existants sur le marché. Ainsi,
aucune fabrication majeure d’équipements ne sera exigée et seules quelques modifications
mineures devront étre apportées. L opération du procédé de décontamination requiert certains
produits chimiques. Ces produits sont disponibles en grande quantité dans Ie milieu.industriel ef ne
- sont pas sujets a de hautes fluctuations de prix. La main-d’oeuvre a été évaluée 3 deux personnes
par quart de travail pour *opération en. phase commerciale. Une fois le systéme rodé, cette
opération nécessitera les services d’un technicien en environnement et d’un opérateur. Les besoins
énergétiques de c€ procédé se limitent & [*électricité utilisée pour le fonctionnement des agitateurs,
des compresseurs et des pompes. Un pourcentage du coiit des équipements a été pris en
considération pour leur entretien.

La gestion des cendres décontaminées suppose actuellement un enfouissement sanitaire standard.

Toutefois, des filiéres de recyclage des cendres sont possibles. De fait, des débouchés dans

Pindustrie du ciment semblent représenter un trés bon potentiel. Advenant le cas ol une filidre de
recyclage était utilisée, une forte diminution des cofits de traitement serait notée.

Les résidus métalliques contierinent quant 2 eux des concentrations en métaux dépassant les
-normes de lixiviation prescrits par le Ministére de I’Environnement et de la Faune. Dans ces
circonstances, la gestion de ces résidus est effectuée par un systdme de stabilisation et

d’enfouissement tel que préconisé par Stablex Itée. Cependant, ces résidus métalliques, vu leur -

contenu en métaux, peuvent constituer un attrait pour I’industrie métallurgique. Malgré le fait que
la quantité de résidus métalliques produite soit faible, une filitre de recyclage affecterait
avantageusement les colits de traitement. :

En fenant compte de ces hypothéses de traitement, le coit d’exploitation du procédé de
décontamination Alex Cendre est inférieur & 150$/tonnes de cendres. L’optimisation du procédé et
les filiéres de recyclage des cendres décontaminées et des résidus meétalliques pourront permettre
‘une diminution substantielle de ces coiits de traitement.

CONCLUSION

La gestion des cendres volantes d’incinérateurs de déchets municipaux est une problématique &
I’échelle internationale. Le contenu de ces cendres volantes en métaux lourds tels I¢ plomb, le
cadmium et le mercure fait de celles-ci une matiére dangereuse. | :

La compagnie Alex Cendre inc. et I’Institut National de la Recherche Scientifique (INRS-Eau) ont
développé une technologie permettant la solubilisation chimique des méfaux contenus dans les
cendres volantes afin de rendre ces derniéres réutilisables. Dans le ‘cadre de ce projet de
démonstration technologique, I’aménagement d’une usine pilote d’une capacité de 300 kg/jour a
permis le traitement de 13 tonnes de cendres volantes.
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Deux principales séries d’essais de décontamination ont été réalisées durant la phase de
démonstration du procédé. La premiére série d’essais a été effectuées a partir d’un mélange de
cendres volantes tandis que la deuxiéme [’a été 4 partir de chaux usées seules.

Le traitement. opéré sur un mélange de cendres a permis de respecter les normes
eavironnementales, en. utilisant le TCLP (Toxicity Characteristic Leaching Procedure), pour les
métaux analysés soit le plomb, le cadmium et le mercure. Les résultats obtenus lors des tests de
lixiviation TCLP pour les chaux usées traitées seules sont aussi positifs puisqu’ils démontrent que
le traitement proposé permet d’atteindre les normes exigées pour les principaux métaux
problématiques. Les pourcentages d’enlévement des métaux indiquent quant 4 eux jusqu’a quel
niveau le procédé développé enléve les métaux plutdt que de les stabiliser dans la matrice.

Le procédé de décontamination des cendres volantes d’incinérateurs par solubilisation chimique
permet d’atteindre les normes fixées pour la lixiviation des métaux et est avantageux tant sur le
plan environnemental que sur le plan économique. De fait, le traitement des cendres par ce procédé
poduit peu d’émissions atmosphériques et aucun effluent liquide toxique. Ce procédé permet aussi
la réutilisation des cendres décontaminées et le recyclage des résidus métalliques. Sur fe plan
économique, le procédé Alex Cendre a un coiit de traitement inférieur a 150%/tonne de cendres
volantes, ce qui signifie une importante diminution. de coiit par rapport aux modes de gestion
actuels. De plus, les optimisations envisagées sur le procédé permettront de réduire
conmderabiement les couts de traitement. :

A la lumiére des résultats obtenus lors de cette phase de démonstration, il apparait maintenant
opportun d’enclencher I’application industrielle du procédé Alex Cendre.
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SUMMARY

The incineration of municipal waste produces two types of ash: bottom ash, which is
generally inert and doesn’t constitute a danger to the environment, and fly ash. Fly ash,
which comes from the purification of gas produced from combustion of waste, is
usually considered as a hazardous waste. This dangerous characteristic comes from its
high lead, cadmium and mercury content. These metals are leachable during the
application of leaching tests of different legislation, which gives fly ash the technical
characteristic of being a hazardous waste. It should be noted that fly ash is composed of
boiler ash, electrostatic precipitator ash and also used lime.

The combustion of urban waste from incinerators produces important quantities of ash
which represent 20 to 35% of the initial mass of the waste. In general, 10 to 20% is fly ash
and the rest is essentially bottom ash. In North America alone, there are over 325
municipal waste incinerators. The combustion of waste generates over 1.5 millions tons
of fly ash annually. The most common methods of waste management for fly ash is
chemical stabilization, vitrification and sanitary landfilling.

The present report is a follow up to the demonstration at the pilot scale of the

decontamination process of fly ash from municipal waste incinerators. Thus, this is the
final report which includes the results acquired from April 1st to the 31st of December
- 1996. This project was the next logical step to the research project which was developed
at the National Institute of Scientific Research (INRS-Eau) in 1991. From March 1993 to
March 1995, the process was developed in a laboratory during a project financed by ~
Research and Development Funds of Environmental Technologies from the Quebec
Ministry of the Environment. Partnership for the present project is between:
Environment Canada, Alex Cendre inc., INRS-Eau, the Quebec Urban Community and
the Quebec Ministry of the Environment.
- F

The main objective of this demenstration project was to establish an environmental and
economical process to decontaminate fly ash. More precisely, the objectives of the
treatment were to render the fly ash non toxic and in conformity to the governmental
regulations. Also, this treatment must permit the recycling of treated fly ash and the
recuperation of extracted metals.

DESCRIPTION OF THE TECHNOLOGY

The description of the fly ash decontamination technology is presented schematically in
figure 1. The proposed process consists of the chemical solubilization of metals
contained in fly ash. First, fly ash is transported into a reactor and is subjected to the
decontamination treatment. This decontamination consists of alkaline baths and acidic
baths and uses the oxidant characteristic of certain chemical products. Following this
treatment, fly ash is sent to a filtration unit; the filtered fly ash is decontaminated and
may be reused. The liquids from the baths are directed towards a metal precipitation
unit. This precipitation is carried out by using the principal of the solubility product
(Kps). The metal precipitate obtained is filtered and is collected by the metallurgical
industry. :
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Figure1: Global sketch of the fly ash decontamination process
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TESTS DESCRIPTION AND RESULTS OBTAINED

The present report is a synthesis of all the results obtained during the

demonstration. This report presents a global view of the results obtained from
this process: the results from the TCLP leaching test before and after treatment,
those concerning the filtration of the treated fly ash, metal precipitation via the
metallic residue production and finally the quality of the final effluent.

During the technological demonstration, about thirteen tons of fly ash were
treated. Over thirty decontamination tests were realized from this fly ash. These
tests were carried out in a pilot plant owned by INRS-Eau. This plant was
. equipped with a reactor of 4 000 liters, a press-filter to dehydrate the treated ash.
It also contained two sedimentation tanks for metal precipitation and a press-
filter for the filtration of metallic residue. A number of other equipment like
pumps, pH controllers, mixers and different stockage basins were part of this
- plant which is contained in a 12 by 60 feet mobile unit. Two sheds of 10 by 15 feet
were also installed temporarily during the demonstration period.

Fly ash is. constituted .of boiler ash, electrostatic precipitator residue and used

lime. These categories represent different types of fly ash sampled from distinct
areas of the incinerator. When it is a question of mixtures, it refers to a
combination of determined proportions of fly ash.

TCLP leaching tests on non-treated fly ash

In practically every case, non-treated boiler ash surpassed the norm for
cadmium. It contained from 0.70 to 10.1 mg/L of cadmium as compared to the
norm of 0.5 mg/L.

As for the lead, non-treated boiler ash rarely surpassed the norm. For the
- electrostatic precipitator residue, it surpassed the acceptable levels for both lead
and cadmium. For lead, the levels which were superior to the norm (5.0 mg/L)
" mainly varied from 5.16 mg/L to 32.3 mg/L. For cadmium, the levels surpassed
were even greater varying from 11.0 to 30.4 mg/L in comparison to the norm of
0.5 mg/L in Quebec. Used lime surpassed the norms for lead and cadmium on
less occasions. However, in most cases its mercury content surpassed the norm of
Quebec (0.10mg/L) with values varying from 0.26 to 0.45 mg/L. All samples
were found to be within the norm for the following elements: arsenic, selenium,
silver, boron, barium and fluorine. For mixtures #1, #2 and #3, only the
cadmium was problematic with surpassing varying from 2.28 mg/L to 13.0
mg/L. : ‘

In order to verify the toxic potential following atmospheric precipitations or
sanitary landfilling of fly ash, a simple test was performed only as an indication.
This test, the neutral test with water, consisted of a leaching test with tap water
(50 g of solid in 1 liter of water). This simulates a neutral water flow on solid
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waste. Even if it isn’t regulated, it is of scientific. interest to demonstrate that
which happens with contaminants when in contact with water. This simulation
allows a verification of certain metals that may leach towards the receptive area.
This test permitted to observe that the pH of the water extract was alkaline and
varied from 10.31 to 12.09. With these pH values, lead may partially solubilize
(up to 30 mg Pb/L) and this is what is observed for boiler ash and mixture #1. As
for the other metals, they remain solid and therefore are not solubilized, or very
small amount is, and it may be found in the extract. An instantaneous test with
water showed a solubilization of lead up to 200 mg/L for mixture #1 at 20% total
solids.

TCLP leaching tests on fly ash after treatment

During each test, the TCLP leaching tests were done on treated fly ash. Even if
the results are not presented, the levels for silver, barium, boron and fluorine
were all within the norms. During the demonstration phase of the process, two
principal series of tests were realized. The first series of tests were done from a
mixture.of fly ash while the second was.done from used limeonly....__. ___

' From the results obtained, we observed that the treatment performed on mixture

#1 respected the TCLP norms for the different metals analyzed. In fact, the lead

concentration varied from 0.00 to 0.02 mg/L where as for cadmium they ranged - -

from 0.01 to 0.08 mg/L; the norms are 5 mg/L for lead and 0.5 mg/L for
cadmium. However, the following test showed the norms being surpassed for
lead and cadmium and an optimization had to be made. In fact, the electrostatic
precipitators were renovated and put into operation in the month of June; this
fact caused a significant increase in the levels of lead and cadmium. As a result, a
readjustrment was made to the process and thus brings us to a new mixture, that -
is mixture #3. The results obtained during the TCLP leaching tests showed the
norms being respected with concentrations of 2.34 to 3.23 mg/L for lead and 0.27
to 0.41 mg/L for cadmium.

The results which we obtained for the TCLP leaching tests for used lime only
were also very positive. From these results, the proposed treatment allows the
norms to be respected for lead, cadmium and mercury. In fact, the concentration

-obtained for lead varies from 0.37 to 3.15 mg/L, for cadmium varies from 0.02 to

0.12 mg/L and for mercury is under 0.06 mg/L.
Neutral leaching tests with water on treated fly ash

First of all, the pH of fly ash after treatment is greatly reduced from 12.5 to
neutrality. Soluble lead in water is thus submitted to a great-reduction in the
order of about 10 mg/L to practically no leaching. This fact demonstrates how
available lead is removed by this treatment by leaching in water. For the water
test over a 24-hour period, the availability of mixture #1 goes from 25 mg Pb/L
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to 0.03 mg Pb/L after treatment, that is a reduction in availability of 99.9%. The
water test is compared to an instantaneous water test (about 1 hour). The
reduction of lead instantaneously available in water is 99.8%.

Percentage of metal removal by the treatment

Very high levels of lead and cadmium were reached; these concentrations of over
800 mg Cd/L and about 10 000 mg Pb/L were observed in certain samples of
electrostatic precipitator residue. The amount of lead and cadmium in used lime
is a whole lot smaller than that of electrostatic precipitator residue and it
approaches the levels of boiler ash. Electrostatic prec1p1tator residue contains a
very high level of zinc. :

The percentage removed indicates at what level the developed process removes
and does not stabilize the metals in the matrix. The processes that were put to the
test with mixture #1 removed on average about 89.6% of its cadmium (with
values varying from 77.5 to 94.1%). For zinc, the average removal is in the order
of 72.5%. As for lead, the average observed is 26.7%. For mixture #2, once again a

high efficiency removal average is observed for cadmium (95,4%), zinc (85.6%) .-~ -« - .

and less efficient for lead (31.2%). The removal rates presented for mixture #3 are
28.8% for lead and 94.6% for cadmium. The complete treatment on used lime
permitted to remove 59.1% of lead, 84.2% of cadmium and 62.2% of zinc.

Fly ash filtration after treatment

The observations of the results show that it is possible with the test’s operational
conditions to obtain a cake having total solids average of 44.3% with a range
vatying from 34.1% to 55.0% total solids. The filtrafe is rather limpid with an
average suspended solid count of 17.2 mg/L. This limpidity is also visible in the
rate of particles captured approaching 100%. The filtration rate of the press-filter
is relatively high (16.8 kg/(m2.h) to 21.2 kg/(m2.h) and stable according to the
type of fly ash used. As a result, the data demonstrate the efficiency of the
filtration system.

Theé precipitation of solubilized metals during the fly ash treatment

The average production of metallic residue is in the order of about 14.1% for the
treatment of mixture #1. In other words, every ton of fly ash treated produces
approximately 141 kg of metallic residue. For used lime, two types of tests were
carried out. The first test consisted of a combination of phases and produced
8.8% of metallic residue whereas the second test consisted of one phase and
produce 0.56% of metallic residue. From a qualitative point of view, twenty-six
analysis were done during the project on each fraction and on different mixtures
of fly ash. The principal elements found in the metallic residue were aluminum,
calcium, iron, sulfur and zinc. This last element represents in fact a source of zinc
capable of being recuperated. It is interesting to note that over 10% of zinc in
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metallic residue was attained on three different occasions. The lead level. in
metallic residue varies from 2 401 to 5 115 mg/kg. The highest level attained for
cadmium was 1 951 mg/kg from the used lime metallic residue. Calcium is the
major element precipitated and represents 12.2% to 25.3%. The sulfate anion is
quite present because it varies from-3.1% to 14.3%. :

The final effluent of the fly ash treatment process

The precipitation of metals from the effluent demonstrated that a precipitation at
pH 9.0 instead of pH 8.0 permitted to reduce the concentration of cadmium from
0.99 mg/L to 0.32 mg/L (norm at the Quebec Urban Community is 2.0 mg
Cd/L). The effluents are very limpid and don't surpass any norms.

Mass assessment on the principal metals for all tests carried out
The assessment reveals interesting information. First of all, a total of 12 289 kg

(12.3 tons) of fly ash were treated at the pilot plant. This treated fly ash
represents 8 347 kg dry, that is 68% of its original dry mass. From this 1 377 kg of

dry metallic residue was produced with 465 250 liters or 465.3 m3 of effluent..In.
order to verify the appropriateness of the assessment, the sum of the metallic
residue of effluent must equal the quantities of metal in this fly ash before
treatment, The results obtained showed that the assessment was quite acceptable
for lead (1.08), cadmium (0.93), zinc (1.02), copper (1.07) and nickel (1.02). This
kind of precision is quite surprising for this type of mass assessment, taking into
-consideration the quantity of operations carried out. For the other elements, the
assessments vary from 1.27 (calcium) and 1.18 (chrome) to 0.84 (aluminum).

ENVIRONMENTAL ADVANTAGES ?

Incinerator fly ash from municipal waste is considered a hazardous waste that
must actually be submitted to a stabilization treatment prior to being landfill.
The stabilization treatment consists of isolating this fly ash in a cement matrix
before burial in a very high security site. In time this matrix erodes, allowing the
metal content to become leachable and this constitutes a danger for the
environment. ‘

The decontamination process developed by Alex Cendre inc. and INRS-Eau
(Alex Cendre process) aims to offer managers of municipal waste incinerators
around the world a final and durable solution for fly ash. The Alex Cendre
process decontaminates the fly ash by extracting the toxic fraction (lead;
cadmium and mercury) and therefore rendering the decontaminated ash totally
inoffensive and favorable to being reused. The reuse of decontaminated ash has a
very high potential with the cement industry, thus avoiding sanitary landfilling.
The high concentration of certain metals contained in the toxic fraction (metailic
residue) may justify its recuperation in the metallurgical industry.
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The liquid effluents produced during the operation of the Alex Cendre process
are all in conformity to regulations with sewage discharge and represent no
danger to the environment. Even if the atmospheric emissions are minor, they
may be treated by the gas purification system present at the incinerator.

The principal environmental advantage to the Alex Cendre process is it capacity
to make hazardous material into recoverable material. Also, with the recycling of
solids, the liquid effluents respecting the norms and an appropriate air
treatment, the operation of this process does not constitute a risk for the air,
water and soil quality.

COSTS EVALUATION FOR THE TREATMENT

With the goal of evaluating the treatment costs, the parameters representing the
most common incinerators in Europe and North America were used. The
treatment costs include the burying and installation of equipment, the chemical
products, the man-power, electricity and maintenance of equipment, the
management of decontaminated ash and metallic residue. It should be noted that
the-treatment costs take into consideration the fact that fly ash decontamination.

is operated and installed at the incinerator, therefore limiting the costs of ash
manipulation. So the space needed to install the equipment represents an area of
100 to 150 square meters.

The necessary equipment to commercially exploit the process exists on the
market. As a result, no major equipment fabrication is needed and only some
minor modification must be made. The operation of the decontamination process
requires certain chemical products. These products are available in large
quantities in the industrial environment and aren &3 subject to important price
fluctuations. The man-power required for the commercial phase is two people
per shift. Once the system is in place and running, the operation will require an
environmental technician and an operator. The energetic needs to this process
are limited to electricity to function the mixers, pumps and compressors.
Maintenance was taken into consideration as a percentage of equipment costs.

Presently, decontaminated ash is managed by being sent to a standard sanitary
landfill site. Nonetheless, the procedures to recycle ash are possible. In fact, the
re-emergence of the cement industry seems to be a very good potential. So if a
recycling process was used, this would significantly reduce treatment costs:

As for the metallic residue, it contains high metal concentration which surpasses
the leaching norms of the Quebec Ministry of the Environment. Under these
circumstances, the management of these residues is done by a stabilization
system and by landfilling, as recommended by Stablex Ltd. Nevertheless, this
metallic residue, with its metals content may become an interesting source for the
metallurgical industry. Even though small quantities of metallic residues are
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produced, a recycling process would also have a positive effect on reducing
treatment costs. '

When considering these treatment hypotheses, the exploitation cost for the Alex
Cendre decontamination process is inferior to 150$/tons of ash. Optimization of
this process and recycling processes of decontaminated ash and its metallic
residue may allow a substantial reduction in treatment costs.

CONCLUSION

The management of incinerator fly ash from municipal waste is an international
‘problem. The heavy content of fly ash in lead, cadmium and mercury makes it a
hazardous waste.

The company Alex Cendre inc. and the National Institute of Scientific Research
(INRS-Eau) have developed a technology that permits the chemical solubilization
of metals contained in fly ash and render it reusable. In the scope of this
technological demonstration project, the use of a pilot plant with a capacity of
300 kg/day had permitted thirteen tons of fly ash to be treated. ‘

Two principal series of decontamination tests were realized during the
demonstration phase of the process. The first series of tests were done from a
mixture of fly ash while the second was done only from used lime.

Operating the treatment on an ash mixture permitted the environmental norms
to be respected by using the TCLP (Toxicity Characteristic Leaching Procedure),
for the metal analysis of lead, cadmium and mercury. The results obtained
during the TCLP leaching tests for used lime orily also proved to be positive
because it attained the norms for the main problematic metals. The removal
percentages for these metals indicate how far the developed process removes
metals instead of stabilizing them in the matrix.

The decontamination process of incinerator fly ash by chemical solubilization
allows the fixed norms for metal leaching to be attained and it is worthwhile
both economically and environmentally. In fact, this ash treatment produces little
in terms of atmospheric emissions and no toxic liquid effluent. This process also
permits the reuse of decontaminated ash and the recycling of metallic residue.
On the economic front, the Alex Cendre process has a treatment cost of less than
150$/ton of fly ash, which signifies an important cost reduction as compared to
other present management methods. Also, the optimizations foreseen for the
process will permit to considerably reduce treatment costs.

In light of the results obtained during this demonstration phase, it now appears
to be the right moment for an industrial application of the Alex Cendre process.
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1 INTRODUCTION ET OBJECTIFS DU PROJET

L'incinération des déchets municipaux génére des cendres de grille qui sont généralement inertes et
qui du fait ne constituent pas un danger pour l'environnement. Par contres les cendres volantes, qui
proviennent de I'épuration des gaz résultant de la combustion des déchets, sont dans la plupart des
formes considérées comme un déchet dangereux. Ce caractére dangereux vient de leur forte teneur
en plomb, cadmium et mercure selon les incinérateurs. Ces métaux sont en effet lixiviables lors de
[*application des tests de lixiviation des législations, ce qui leur donne la caractéristique technique
d'étre un déchet dangereux. Cela est vrai au Québec, en Colombie-Britanique, en Allernagne et

dans plusieurs états américains selon les informations recueillies.

L'objectif de ce projet était de démontrer le développement d'un procédé économique pour
décontaminer les cendres volantes d'mcinérateur de déchets municipaux afin qu'elles ne soient plus
(aprés traitement) classifiées comme un déchet dangereux et qu'elles puissent étre enfouies dans un
site d'enfouissement sanitaire ou récupérées sans constituer un danger pour 'environnement. Le test
de lixiviation utilisé est le TCLP (Toxicity characteristic leaching procedure) des Etats-Unis, car

c'est ce test qui sera requis'dés 1997 au Quebec.

Le présent rapport fait suite & la démonstration a I'échelle pilote du procédé de décontamination des
cendres volantes d'incinérateur de déchets municipaux. Il s'agit donc d'un rapport final qui
comprend tous les résultats amassés, soit du 1° avril au 31 décerfibre 1996. Le projet sur les cendres
est la suite logique d’un projet de recherche qui a été développé a I’ INRS-Eau depuis 1991. De mars
1993 4 mars 1995, le procédé avait été développé au laboratoire lors d’un projet financé par le
Fonds de recherche et de développement de technologies environnementales du ministére de
I’Environnement et de la Faune du Québec (MEFQ). Les partenaires du présent projet sont :
Environnement Canada, Alex Cendre inc., INRS-Eau, la Communauté urbaine de Québec et le
ministére de I'Environnement et de la Faune du Québec. Ce rapport présente donc les résuitats du
procédé dans son ensemble; les résultats face au test de lixiviation TCLP avant et aprés traitement,
ceux concernant la filtration des cendres traitées, la précipitation des métaux via la production d'un

résidu métatlique et finalement la qualité de I'effluent final.
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1.1 Revue de la documentation scientiﬁque

1.1.1 Problématique

La combustion des déchets urbains dans les incinérateurs produit des quantités importantes de
cendres qui représentent 20 & 35 % du poids des déchets (Bawkon, 1991). La combustion des
matiéres réduit le volume des déchets de 90 % (Karstensen and Lund, 1989). Ces résidus de
combustion sont composés de cendres de grilles (michefer) et de cendres volantes. Les particules
les plus fines se retrouvent avec la chaux qui sert & neutraliser le gaz acide en fin de parcours, cette

phase s’appelle chaux usée.

L'enfouissement des cendres de grille ne pose pas vraiment de probléme puisque les métaux lourds
se retrouvent a méme [a matrice de la cendre et se solubilisent difficilement (Hjelmar, 1996: Kosson
et al, 1996). Ce type de cendres est peu caractérisé face au test de lixiviation & pH 4.5 requis par le

ministére de I'Environnement et de la Faune du Québec (MEF).

Les cendres volantes, par contre, se classent parmi les déchets dangereux. Ces cendres sont
produites lors de I'épuration des gaz de combustion par les électrofiltres et des précipitateurs & la
chaux. Ces cendres volantes rejettent des quantités importantes de métaux (Pb, Zn, Cd, Hg) lors des
tests de lixiviation; souvent la combustion altére la matrice chimique, transformant ainsi le métal
sous une forme plus mobile ( Hjelmar, 1996;Buchholz et Landsbaerger, 1993). Malgré les problémes
pouvant étre causés par ce rejet de métaux lors de leur disposition, elles sont enfouies maintenant,
dans des sites réguliers d'enfouissement sanitaire faute de mode raisonnablement économique de
gestion. Cette pratique menace les eaux souterraines et la qualité des cours d'eau. Au Québec,
ncinérateur de la Communauté urbaine de Québec (CUQ) et celui des déchets biomédicaux de
Gatineau font face & ce probléme. Tous les incinérateurs feront face & ce genre de probléme. Alors
que la plupart des auteurs pensent  la réutilisation des cendres de grilles comme agrégats pour la
construction de routes (Hjelmar, 1996, Kosson et al, 1996), la réutilisation des cendres volantes est

beaucoup plus risquée du point de vue environnemental (Kosson gt al, 1996).

Le probléme est donc de taille. 1.a quantité de cendres volantes d'incinérateurs de déchets
municipaux est impressionnante. En effet, en Amérique du Nord, il existe 325 incinérateurs de

déchets municipaux qui produisent plus de 1.5 millions de tonnes de cendres volantes annueltement.



Chapitre 1 - Introduction et objectifs du projet 3

Lors de la combustion des déchets, une quantité appréciable de métaux se trouve volatilisée et ceux-
ci précipitent en s’adsorbant sur les particules de cendres volantes et sur la chaux usée. La grosseur
des particules des cendres volantes est beaucoup plus faible gue celle des cendres de grille. En fait,
les cendres de grilles rejettent moins souvent des métaux lors des tests de lixiviation, soit 38 % des
cendres de 10 incinérateurs (Dennison, 1988) et il semble généralement admis que la plupart des
cendres de grilles peuvent étre enfouies dans un site d'enfouissement ordinaire (ILSR, 1987; Bridle

etal., 1987; CCME, 1961a).

Comme mentionné auparavant, les divers types de cendres volantes des incinérateurs municipaux
(Municipal Solid Waste = MSW) et de déchets dangereux (Hazardous Waste Incinerator = HWI)
excédent les normes sur la fixiviation des mét'aux. Par exemple, aux Etats-Unis, 9 échantilions de
cendres volantes testées sur 11 ne passaient pas le test d'extraction (ILSR, 1987). Selon les résultats
d’une autre étude effectuée en 1986, 82 % des cendres volantes testées par 'EPA ne passaient pas
le test d'extraction (EP, acide acétique pH 5) (ILSR, 1987). Dennison (1988) rapporte que 100 %
des 19 cendres volantes testées par le test américain EP ont produit des lixiviats au-dela des normes

sur les déchets dangereux.

En Allemagne, les cendres volantes sont considérées comme déchets dangereux alors que dans 1’état
de Washington (U.S.A.) ol 4 cendres volantes sur 5 sont considérées comme déchets extrémement
dangereux (ILSR, 1987). Dans e passé, aux Etats-Unis, fes ceniires d'incinérateurs étaient exclues
de la loi sur les déchets dangereux; cela a causé une controverse étant donné la mobilité des métaux
dans celles-ci (Theis et Gardner, 1990; Dennison, 1988; Woiwode, 1989; Bagchi et Sopcich, 1989).
En mai 1994, la Cour Supréme des Etats-Unis a statué que les cendres d'incinérateur devaient aussi
subir le test TCLP et ne pouvaient done plus éire soustraites de I'application du réglement sur les
déchets dangereux. Les principaux métaux impliqués sont le plomb, le mercure, le cadmium,
I'arsenic et fe zinc (ILSR, 1987; Bridle et al,, 1987; Theis et Gardner, 1990). En fait, il s'agit d'une
question technico-économique car en 1985, il en coiitait en moyenne 12.79 § US/tonne pour en
disposer en décharge ordinaire (déchets domestiques) alors que le cofit moyen (sans transport) pour
I'enfouissement comme déchet dangereux était de 200 $ US/tonne (ILSR, 1987). En fait la
controverse sur la gestion des cendres volantes continue car beaucoup détourne la loi en faisant le
TCLP sur un mélange de cendres de grille et de cendre volante. Comme les premicres sont non

toxiques et représentent 90 % de la masse, il s'en suit une dilution des contaminants des cendres
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volantes dans les cendres de grille, ce qui permet souvent de respecter les normes du TCLP. Une
épreuve de force a cours sur ce point entre I'EPA et l'industrie de I'incinération. Un rapport du
Groupe international de travail sur les cendres (International Ash Working Group), basé sur
plusieurs années d'étude recommande que les cendres volantes soient séparées des cendres de grille
et traitées (Chesner, 1995). De plus, Chesner (1995) mentionne que la gestion innovatrice et la
réutilisation pourrait ne plus étre possible étant donné le contexte légale et réglementaire aux Etats-
Unis en 1995. 11 ajoute que les Etats-Unis sont & la croisée des chemins au niveau de la gestion des
cendres. Ceci est vrai dans le contexte ou la réutilisation des cendres de grille commence 2 intéresser
les américains, et la présence des cendres volantes devient alors une nuisance. Ce probléme suscite

toujours I'intérét et la controverse n'est pas terminée (Johannessen, 1996).

Finalement, le Conseil Canadien des Ministres de I'Environnement (CCME, 1991a) et Bridle et al.
(1987) ont recommandé que les cendres volantes soient séparées des cendres de grilles et que les

premiéres soient traitées (stabilisation ou autre procédé) avant d'étre disposées de fagon sécuritaire.

1.2 Types de cendres volantes, caractéristiques

physique et chimique
Ilya prinéipalement quatre types de cendres volantes. Ily a d'abord les cendres volantes, au niveau
de la chaudiére, qui sert & produire la vapeur. Elles sont nommées cendres de chaudicres dans ce
document. Puis, il y a les cendres volantes récupérées par les électrofiltres qui peuvent avoir une
grosseur d'environ 20 & 230 um avec une aire spécifique de 2.8 4 36.93 m¥g, un poids spécifique
de 2.1 4 4.0, une densité globale ("bulk density™) de 0.78 4 1.04 g/cm’ et un pourcentage de solides
volatils (imbriilés) de 2 4 4 %. Elles seront nommeées cendres d'électrofiltres. En ce moment, la
majorité des cendres volantes produites aux Etats-Unis sont de ce type. Ce genre de cendres
volantes est enrichi en soufre et présente des concentrations particuliérement fortes en plomb, zinc,
arsenic et cadmium (Theis et Gardner, 1990). Les cendres volantes de la CUQ liberent jusqu’a 20
000 mg de CI par litre lors de [a mise en eau (Wendling, 1994). Les chlorures jouent un rble
important dans la disponibilité du plomb lors du contact avec ’eau. Les éléments majeurs sont le
calcium, fe sodium et le potassium qui se présentent probablement sous forme de CaSO,, NaCl, KC]

(Theis et Gardner, 1990; Ontiveros et al., 1989). Ces cendres ont un pH variant d’environ 6.24 3
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10.26, selon la nature des déchets et le mode d'opération de l'incinérateur (Sawell et Constable,
1988). Un autre fype de cendres volantes est produit lorsque celles-ci sont récupérées par un
systéme fonctionnant a I'eau ("Wet scrubber"). Ce type de cendres est plus rare mais sa gestion
cause aussi des problémes car la boue de cendres produite passe rarement le test de lixiviation

(Bagehi et Sopcich, 1989).

Le quatriéme type de cendre a été produit dans la derniére décennie & cause de normes plus séveres
sur les émissions aériennes de mercure, d’acide chlorhydrique, de plomb et de cadmium. Aprés les
glectrofiltres, les gaz de combustion sont refroidis de 270°C & 110-140°C par un jet d'eau puis ils
pénétrent au fond de 'épurateur sec dans un cyclone qui élimine les cendres volantes aux dimensions
plus importantes. Les gaz sont ensuite traités & la chaux hydratée (en anglais "dry scrubber" en
poudre qui est injectée avec de l'air comprimé‘ par une buse unique dirigée vers le bas dans le
passage du gaz. Les gaz de combustion, refroidis et conditionnés arrivent au sac filtrant ("bag
house") qui est le dernier dispositif de dépollution (Environnement Canada, 1986). La faible
température dans la derniére partie du systéme permet de récupérer I’acide chlorhydrique, le mercure
ainsi que le plomb, le cadmium et le zinc qui autrement iraient dans l'air. Une chaux usée est ainsi
obtenue et elle représente pour la CUQ, 32.9 % du poids des cendres volantes. La tendance aux
Etats-Unis est & 'augmentation marquée des traitement & la chaux (dry scrubber) qui sont présents
dans 50.9% des incinérateurs en 1992 contre 6.0% en 1982. Les précipitateurs électrostatiques sont
pour leur part en perte de vitesse car ils ont passé de 59.0% & 40,4% sur la méme période (Berenyi,
1996). Comme les chaux usées ne sont pas vraiment des cendres proprement dites, une nouvelle
terminologie a été développée. 1} s'agit du terme RCPA ou résidu du contrdle de la pollution de F'air
(APC ou “air pollution control” en anglais). Ce terme sera dong utilisé le plus possible car il est
moins ambigu et englobe les cendres de chaudiére, les cendres d'électrofiltre et la chaux us¢e. La
figure 1.1 présente un schéma général de !'incinérateur de la Communauté Urbaine de Québec et
permet de visualiser le lieu de production des divers RCPA soient les cendres de chauditre, les

cendres d'électrofiltre et les chaux usées.
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Le mélange de chaux usée et de cendres volantes rejettent trés facilement le plomb. En ajoutant au
mélange de I'eau du robinet de la ville de Sainte-Foy (pH 7), le lixiviat obtenu (pH 12} contient
jusqu'a 45 mg Pb/L (10 % ST), ce qui est trés élevé comparé au 5 mg Pb/L (pH 4.5) permis d'aprés
les réglements sur les déchets dangereux (Environnement Québec, 1989). Ceci estdii a la formation
de complexes. Des essais faits selon le test de lixiviation du MENVIQ ont donné 40 mg Pb/L (pH
4.5) et 210 mg Zn/L (la norme pour le Zn est de 10 mg Zn/L d'aprés les réglements sur les déchets
dangereux, Environnement Québec, 1989) (Bureau Région de Québec, MENVIQ données obtenues
aupres de Jean-Pierre Létourneau). Les teneurs en métaux totaux sont aussi trés €levées. Le Tableau
1.1 présente les teneurs en métaux de ces cendres. Il est possible de remarquer que les cendres
volantes de la CUQ ont une teneur en métaux comparable a celle mesurée aux Etats-Unis. Malgré
le probléme de lessivage des métaux, ce type d'équipement sera de plus en plus répandu vu sa trés

grande efficacité a retenir les éléments toxiques volatils (Environnement Canada, 1986).

Des analyses par activation neutronique {Buchholz et Landsberger, 1993), ont permis la mesure du
nombre total d'éléments, indifféremment de sa forme physique et chimique. Ces analyses ont été
faites sur les cendres préalablement séparées en fraction de tailles différentes. II a été prouvé que
plus de 75 % en poids de cendres volantes (sans chaux) est retrouvé dans les trois plus petites

fractions (20 pm, 20-38 pm, 38-63 pm).

¢
Tablean 1.1 Teneur en métaux (mg/kg sec) d'un échantillon moyen des cendres de la CUQ et
gamme des teneurs retrouvées aux Etats-Unis.

Metaux Cendres volantes en general Cendres CUQ
(mg/kg sec) .| (Theis et Gardner, 1990)
Cu 69 - 2 000 742
Zn 800 - 15 200 7 900
Mn 171 - 8 500 2000
Ni 38.6 - 960 182
Cd 1-1120 56
Pb 200 -26 600 2 500
Cr 15 - 895 650
Hg 0.09 - 35 29*
As 04-750 i0*

* Selon Environnement Canada (1986) dans la chaux usée seulement.
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1.3 Spéciation des métaux dans les cendres volantes et

rapport avec la mobilité des métaux

La problématique démontre que les cendres volantes d'incinérateurs de déchets municipaux et de
déchets dangereux excédent les limites pour les tests de lixiviation (Francis et White, 1987, Bridle
etal., 1987; ILSR, 1987; Theis et Gardner, 1990). Ce constat peut s'expliquer en partie par la teneur
en métaux des cendres volantes, mais ce n'est pas le seul facteur. La forme sous laquelle se trouve
les métaux (spéciation) et le type de ligands inorganique et organique présents sont tous aussi
importants (Bridle et al., 1987). Des analyses thermodynamiques ont permis de déterminer la

spéciation des métaux (Wu et Biswas, 1993).

Contrairement a la croyance populaire, les métaux dans les cendres volantes ne sont pas tous sous
forme d'oxydes; les formes liées au soufre représentent, en fait, une partie non négligeable selon
certains auteurs (Theis et Gardner, 1990). Un mécanisme fréquent de concentration des métaux dans
les cendres volantes est la volatilisation des métaux et métalloides des déchets et leur condensation
sur des particules contenues dans le gaz en refroidissement. Cahill et Newland (1982) ont établi une
relation entre la concentration lixiviée d'un métal et le point d¥bullition de ce métal (sous forme
élémentaire). Ils prétendent aussi que peu de métaux sont présents sous formes de complexes
organométalliques. Ainsi, les éléments ayant un point d'ébullition bas se volatilisent davantage et
se condensent sur les particules; ce qui leur donne une plus grande mobilité. Le cadmium est extrait
a 80 % dans leur étude, ce qui laisse supposer que te cadmium est sous formes de CdO et CdS (point
d'ébullition <1 500°C). Par le méme genre de raisonnement, ils concluent que le plomb est surtout
sous la forme PbO et que le chrome est sous les formes CrO et Cr,O;. Les nuances sont cependant

nombreuses et des régles générales ne peuvent pas vraiment étre établies.
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Toutes les cendres volantes d'incinérateurs de déchets municipaux sont le résultat de combustion a
haute température qui se situe entre 850 et 1 000°C. De ce fait, plusieurs composés acides volatils
(CO,, H,S, HC) sont chassés dans les gaz et les cendres devraient logiquement étre basiques lors
d'une réaction avec 'eau (Theis and Gardner, 1990). Ce n'est pas toujours le cas et les valeurs de
pH des cendres volantes récupérées par électrofiltres se situent entre 6.24 et 10.26 (Theis et Gardner,
1990: Sawell et Constable, [1988). En fait, la formation d'acide sulfureux ou sulfurique peut produire
une cendre volante acide et la présence d'hydroxyde de fer et d'aluminium peut aussi s'hydrolyser
lors du contact avec I'eau et favoriser un pH acide (Theis et Gardner, 1990, Vehlow et Vogg, 1987).
Les cendres de grilles sont, pour leur part, basiques (valeurs de pH de 11.08 & 12.02) (Theis et
Gardner, 1990). Les cations ou métaux des cendres volantes ont tendance a voir leur solubilité
augmenter avec une diminution de pH lfors du contact avec I'eau. Dans le cas de la chaux usée, le
plomb est une exception de taille, car elle libére de 45 (10 % ST) & 100 mg Pb/L (20 % ST) a pH
12 (contact avec de I'eau a pH 7) (Tincelin, 1993).

Deux éléments se comportent de fagon complétement différente, car ils se présentent sous forme
d'anions, ce sont l'arsenic et le sélénium. Le sélénium d'un incinérateur suédois fonctionnant &
800°C se trouvait surtout sous forme de Se (IV). En milieu basique, le sélénium était présent sous
forme soluble (Se0,%) alors que, lorsqu'il y avait peu d'oxygéne lors de la combustion, la forme
métallique était présente (Ericzon et at., 1989). Il est trés probable de constater une lixiviation du
sélénium lors d'un lessivage en milieu neutre ou basique. L'arsenic a aussi plus tendance a étre
lixivié & des pH entre 7 et 12 plutdt qu'a des pH acides (Theis et Gardner, 1990). Ces deux metaux
(sélénium et arsenic) sont donc, trés faciles a lessiver dans des conditions naturelles non perturbées.
Le chrome et le molybdéne ont aussi parfois tendance a étre lessivés dans des conditions basiques

(Theis et Gardner, 1990).

Le bore est un élément qui est aussi bien lessivé en milieu acide qu'en milieu basique (Theis et
Gardner, 1990; Sawell et Constable, 1988). De facon générale, la grande mobilité des métaux dans
les cendres volantes d'incinérateurs de déchets municipaux est attribuée 4 la présence de fortes
concentrations d'ions chlorures qui favorisent la formation de chlorocomplexes métalliques solubles

(Theis et Gardner, 1990; Cameron, 1988).



10 Décontamination des cendres volantes d’incinérateur de déchets municipaux

1.4 Contamination organique

Peu d'études ont été menées pour caractériser de fagon compléte, les composés organiques toxiques
dans les cendres d'incinérateurs. Ceci est dii 4 la difficulté d'analyser plusieurs composés organiques
ainsi que les coiits associés & ces analyses. Les études sur le lessivage des composés organiques ont
démontré des teneurs allant de 10 4 240 ng/L d'eau pour les HAP, chlorobenzéne et chlorophénol.
Les composés les pius solubles sont ceux comportant le moins de cycles (Theis et Gardner, 1990;
Sawell et Constable, 1988; Harrison et al., 1985). L'extraction des dioxines, furannes, phénois,
HAP, etc., a 'aide d'eau dans un Soxhlet a permis de libérer des quantités de 'ordre du ng/L au mg/L
(Karasek et al., 1987). Les contaminations en produits organiques ont cependant, surtout ét¢é testées
via des tests de mutagénicité. Les cendres les plus mutagéniques se révélent toujours étre celles qui
ont une plus grande proportion de carbone total (imbriliés). Il est donc trés important pour le
contrble des dioxines, furannes, HAP et autres produits organiques que la température de
combustion soit maintenue 4 un minimum de 1 000°C ou plus (Theis et Gardner, 1990; Bawkon,
1991). Le mode opérationnel de l'incinérateur est donc, la variable principale qui permet d'éviter
d'avoir des problémes de produits organiques toxiques dans les cendres (Theis et Gardner, 1990;
Bawkon, 1991) et la plupart des incinérateurs canadiens opérent & des températures assez élevées

pour éviter ces problémes (CCME, 1991).

3

1.5 Etudes de lixiviation sur le terrain
Trois études majeures ont permis de démontrer que les métaux des cendres volantes placées dans
un "monofill" peuvent étre lessivés a de fortes concentrations (Theis et Gardner, 1990). Le Tableau

1.2 donne un aper¢u global des résultats de ces études.
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Tableau 1.2 Métaux retrouvés dans le lixiviat de cendres volantes placées dans un site
d'enfouissement "monofill" {Theis et Gardner, 1990).

Gamme de concentration (mg/L)
Eléments Hjelmar (1987) U.S. E.P.A.(1987) Goldman {1988)
As 0.5-25 5-218 4-25
Cd 0.t-5 <0.1 - 44 0.1 -44
Cr 1-80 6-1530 1-91.4
Pb 1-190 12-2920 5-2920
Hg 0.05-1 I-8 0.005-8
Se : - 2.5-37 5-8

Eighmy et al. (1989) ont effectué une étude avec lysimétre et ont trouvé de fortes concentrations de
plomb, trés peu de produits organiques ainsi que des chlorures, des sulfates, du potassium, du
sodium, du calcium et du strontium (pour un pH entre 10 et 12) (Theis et Gardner, 1990). D'apres
le Tableau 1.2 et les résultats de I'étude précédente, il devient évident que les cendres volantes
refichent actuellement des quantités importantes de métaux dans leur lixiviat et des concentrations
qui sont beaucoup plus fortes que celles permises par les réglements sur les déchets dangéreux du
ministere de I'Environnement du Québec (Pb 5 mg/L, Cd 2 mg/L, As 5.0 mg/L, Hg 0.2 mg/L, Cr 3
mg/L et Se 1 mg/L) (Environnement Québec, 1989).

Des études en laboratoire simulant les conditions réelles ont également été effectuées (Wadge,
1987), permettant ainsi d'étudier la spéciation et la solubilisation des métaux dans les cendres
volantes. A l'aide des résultats obtenus, il est possible d'estimer la mobilité environnementale et la
biodisponibifité des &léments traces. 1 a été prouvé que la lixiviation des éléments traces dans les
sites d'enfouissement était relativement rapide (5 années de précipitation). Selon cette méme étude,
il a été prouvé que le sélénium démontrait la plus grande solubilité méme s'il est présent & des

concentrations relativement basses (926 pg/kg) suivi du le plomb (639 ug/kg) et du cadmium (478
nglkg).
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1.6 Alternatives de gestion des cendres volantes

Les cendres provenant de centrales thermiques au charbon ne lixivient pas de quantités importantes
de métaux (Theis et Gardner, 1990; Bridle et al., 1987). Elles ont été utilisées avec les cendres de
grilles & de nombreuses fins telles que : matériel de remplissage, matériel de stabilisation de routes,
ajout & du ciment, amendement en micronutriments pour les sols, adsorbants de substances toxiques,
fabrication de briques. Cependant, ces usages ne sont pas possibles dans le cas des cendres volantes
d'incinérateurs de déchets municipaux car elles libérent des concentrations importantes de métaux

lors des tests de lixiviation.

En 1996, le coiit de disposition de la chaux usée chez Stablex Canada, par stabilisation-
enfouissement est de 200$/tonne. Etant donné les cofits aussi élevés, la CUQ envoie seulement la
chaux usée chez Stablex Canada (~3000 tonnes/annge). A ce prix, la stabilisation des 9 000 tonnes
de cendres volantes de la CUQ cofiterait environ 1 584 000 $ par année. Le Centre canadien de
traitement des eaux usées de Burlington (Environnement Canada) a tenté de mettre au point avec
la coopération de la compagnie Mentenay un nouveau procédé de stabilisation des cendres volantes
4 I'incinérateur du “Greater Vancouver Regional District (GVRD). Ce procédé a en fait échoué car
les blocs de ciment formés se désagrégeaient aprés 2 ans. A ce sujet, le CCME (1991a) soutient qu'il
faudrait soumettre les cendres volantes & un prétraitement afin de réduire leur teneur en chaux, car
cette chaux excédentaire nuit 2 la durabilité du bloc solidifié. Ce procédé a aussi le désavantage &
notre avis de ne rien récupérer de la valeur métallique des cendres. Devant ces cofits de gestion
élevés, plusieurs chercheurs ont tenté d'extraire les éléments de valeur contenus dans les cendres de

diverses sources (Theis et Gardner, 1990).

Oliver et Carey (1976a; 1976b) ont essayé de rentabiliser I'extraction du phosphate et des métaux
dans les cendres (totales) d'incinération de boues d'épuration par un procédé avec H,SO, (60 %) puis
récupération des métaux par électroplaquage. La principale valeur qu'ils en retiraient était la valeur
en phosphate qui est trés importante dans ces cendres, mais qui est beaucoup plus faible (5 & 20 fois
moins) dans les cendres de déchets municipaux (Theis et Gardner, 1990). Ce procédé ne pourrait
donc pas étre rentable pour les cendres qui sont l'intérét de ce rapport. Smith et Condra (1983) ont
plus récemment proposé une récupération avec un volet économique du fer et de l'aluminium

(preduction d'aide floculant) contenus dans les cendres volantes de combustion du charbon a l'aide
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de NaOH (15 %, 90°C) suivi de HCI (15 %, 90°C). Ces cendres ont cependant beaucoup plus de
fer et d'aluminium que les cendres qui nous concernent (Theis et Gardner, 1990). De plus, des
métaux toxigues sont présents dans les produits obtenus (aide floculant) et ils contamineront
irrémédiablement les boues d'épuration qui seront produites a l'aide de ceux-ci. Ceci équivaut a

déplacer le probléme et il ne peut s’inscrire dans une philosophie de développement durable.

Un autre ouvrage recensé qui semblait avoir un potentiel de réussite limité est le traitement des
cendres volantes dans une solution HCI pH 3 avec NaCl 1M & 5 % ST (Legiec et al., 1989a; 1989b).
Or, les essais effectués indiquent qu'il en coiterait environ 85 $/tonne en HCI seulement pour
acidifier le mélange des cendres volantes de la CUQ. Puisque le coiit total du procédé est environ
4 fois celui des produits chimiques (selon Iexpérience de I’'INRS-Eau dans I'étude technico-
économique sur le procédé de décontamination des boues d'épuration), cela donne un cofit de
340 $/tonne. A cela il faut ajouter le cofit du NaCl et de la chaux en fin de traitement. Comme il
est trés peu probable que fa valeur commerciale des métaux recyclés couvrent une partie importante
(dans les boues, les dépenses annulent les revenus, mais cela empéche de générer un déchet
dangereux cofiteux) de ce cofit, il ne semble pas que ce procédé sera plus économique que la

stabilisation.

De plus, ces chercheurs envisageaient de récupérer les métaux par électroplacage, et ils ont des
difficultés car ils doivent plaquer sélectivement le plomb, le zinc, le cadmium, le nickel et le cuivre
en présence d'une quantité importante de fer qui peot causer de graves problémes. Aucune solution
n'a été apportée & ce probléme jusqu’a présent dans la littérature sur le sujet. Lors d’une
conversation téléphonique avec un des membres de cette équipe de recherche, monsieur David
Kosson (8 juin 1994), il est ressorti que les recherches sur ce procédé avaient cessé car le colit du
procédé est trop important, Un procédé a été en développement en Allemagne et il comptait sur
I'utilisation de I'eau acide provenant de I’épurateur pour extraire les métaux des cendres volantes
(Vehlow et Vogg, 1987). Ce procédé comporte deux problémes, premiérement les "wet scrubber"
ne sont utilisés que dans 6.4% des installations aux Etats-Unis (Berenyi, 1996), ce qui limite
beaucoup le potentiel d'utilisation de ce procédé. Deuxiémement, les auteurs ne démontrent pas que
les métanx sont vraiment extraits car ils retournent les cendres volantes traitées dans le four ou elles
se combinent aux cendres de grille profitant ainsi de 'effet de dilution dans les cendres de grille qui
permet de contourner le probléme. Dans le contexte québecois il serait étonnant que cette appoche

s0it acceptée.
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Une filiére technologique qui connait beaucoup de développement est la vitrification. La compagnie
ABB développe le procédé InRec {Simon et Andersson, 1995) alors que divers auires procédés sont
a I'étude (Hollander et al, 1995, 1994; Camacho, 1994). La méthode a le désavantage d'augmenter
le volume des cendres et traite généralement les cendres combinées. De plus de sérieux problémes
existent au niveau de I'épuration des gaz de la vitrification. La vitrification est utilisée a Bordeaux
en France, mais aucun coiit n'est connu {Camacho, 1994). Une étude américaine pour la vitrification
des cendres combinées arrive 4 un coiit de 98 $US t'4 175 $US t™! pour des capacités de 350 et 50
t par jour de cendre combinée (Hollander 1995), ce qui est trés dispendieux puisque le traitement
ne se limite pas seulement aux cendres volantes (10 & 20% de la masse) mais a I'ensemble des

cendres de grille et des cendres volantes (100%) et représente de 5 4 10 fois plus de tonnes traitées.

Le traitement le plus répandu aux Etats-Unis est celui de lacompagnie Wheelabrator Environmental
Systems Inc. avec son procédé WES-PHix® qui est installé dans 22 incinérateurs (Lyons 1994). Ce
procédé vise & former un bloc de ciment avec les cendres combinées car il ne semble pas assez
efficace pour traiter les APC seul (Kosson et al,1993). De plus, la compagnie prend soin de noter
que les résidus des gas scrubber {chaux usées) ne sont pas inclus lors de la démonstration de
I'efficacité de leur procédé sur les APC (Lyons, 1994). Le faible cofit unitaire de ce procédé assure
sa commercialisation mais en comptant qu'il doit traiter les cendres de grille avec les cendres
volantes son cofit total pour l'incinérateur est plus élevé que les projections faites pour le procédé

&
ici développé lorsque les deux procédés sont considérés sur les mémes bases (Painchaud et al, 1994).

L'extraction des métaux en milieu aqueux peut étre envisagée d'un autre point de vue; des méthodes
ont été développées par une équipe de chercheurs de 'INRS-Eau pour effectuer I'enlévement des
métaux lourds des boues d'épuration (Couillard et al., 1988a, 1988b, 1988c, 1988d), des sols
contaminés (Couillard et al., 1989), des résidus miniers (Barette et Couillard, 1991) et enfin des
sédiments (Couillard et al., 1992). La méthode en question prone l'utilisation de la bactérie
Thiobacillus ferrooxidans, dont ['action optimisée en réacteur permet de solubiliser environ 90 %
du cuivre, du zinc et du manganése contenus dans les boues d'épuration (Couillard et Mercier, 1990,
1991a, 1991b). Le présent procédé développé spécifiquement pour les cendres volantes est

cependant un procédé chimique.
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En résumsé, le seul compétiteur qui semble vraiment sérieux sur la base des cofits est le procédé
WESPHix® et le développement actuel du procédé permet d'entrevoir un bon degré de compétitivité
de la part du procédé ici présenté. Ce document présente donc la démonstration a I'échelle pilote
d'un procédé chimique de décontamination des RCPA de l'incinération des déchets urbains. La
phase laboratoire de développement du procédé avait eu lieu dans un projet précédent (Couillard gt

al, 1995)






2  DESCRIPTION DE LA TECHNOLOGIE

La figure 2.1 présente un schéma global décrivant briévement la technologie em ployée pour enlever
les métaux disponibles des RCPA. Les RCPA sont envoyés dans un réacteur dans une proportion
prédéterminée de solides totaux. Ils subissent ensuite une série de lavages basiques. Apreés chaque
lavage, le mélange est laissé a décanter et le surnageant contenant les métaux est séparé de la phase
plus concentrée en solides. Ce liquide est alors envoyé a la section de précipitation des métaux.
Aprés les lavages basiques, les RCPA sont envoyés dans un second réacteur ou ils subissent une
série de lavages acides. Cette deuxiéme étape comporte une séquence précise d’ajouts de produits
acide et d'autres produits chimiques avec des temps de réaction déterminés, Le mélange est laissé
a décanter aprés chaque lavage acide. Puis le surnageant contenant les métaux solubles est séparé
et envoyé A la phase de précipitation des métaux. La précipitation des métaux dans les liquides
basiques et acides peut se faire simultanément dans un méme systéme. Le résidu métallique est filtré
sur un filtre-presse et envoyé pour la stabilisation comme déchet dangereux ou pour la récupération
des métaux s’ils sont en teneur suffisante. Les RCPA traités sont pour leur part filtrés sur un filtre-
presse aprés conditionnement et il peuvent aller a I'enfouissement sanitaire aprés rehaussement du
pH par un ajout de base. Leur réutilisation (ciment, brique, ou combiné aux cendre de grille afin de
faire des agrégats pour les routes ou de I'asphalte ou du ciment) serait avantageuse, mais elle reste
4 démontrer, L'effluent provenant de la précipitation des métaux et les filtrats provenant de la

filtration des RCPA traités sont conformes aux normes et sont envoyés a I'égout.
é
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Schéma global du procédé de décontamination des RCPA de P'incinérateur.



3 DESCRIPTION DES ESSAIS ET RESULTATS
OBTENUS

3.1 ECHANTILLONNAGE DES RCPA

Les cendres utilisées pour les essais proviennent de I'incinérateur de la Communauté urbaine de
Québec (Limoilou, Québec). Lors de la combustion des déchets, le flux gazeux, entrainant de fines
particules, passe dans la chaudiére ob le transfert de chaleur se fait au contact de tubes remplis d'ean
(voir figure 1.1). Une vapeur est générée. Une partie des particules se dépose dans cette chambre et
constitue les cendres de chaudiére. Une seconde partie des cendres est récupérée au niveau des
précipitateurs électrostatiques, formant les cendres d'électrofiltres. Les particules les plus fines se
retrouvent avec la chaux qui sert 4 neutraliser le gaz acide en fin de parcours. Ces derniéres
constituent la chaux usée. Les cendres de chaudiéres et d'électrofiltres composent les cendres

volantes. Et l'ensemble des trois produits est appelé RCPA.

Pour I'instant les cendres volantes et les cendres de grille sont mélangées et disposées a Saint-Tite-
des-Caps, dans un site d'enfouissement sanitaire. La CUQ envoie sa chaux usée pour stabilisation
et enfouissement sécuritaire chez Stablex Canada. Pour ce rapport, les études ont été faites sur un
mélange de cendres de chaudiéres, de cendres d'électrofiltres et de chaux usée dans des proportions
diverses. Des essais ont aussi été faits sur chaque type de RCPA pris séparément. Les cendres sont
échantillonnées en moyenne une fois semaine par la compagnie Alex Cendre inc. avec la
collaboration de la CUQ. Elles sont transportées par camion de I'incinérateur 4 I'usine pilote dans
des barils de 210 L en métal. Chaque type de cendres et la chaux usée arrivent au pilote dans les
barils séparés de 210 L et 'homogénéisation du mélange (chaux usées, cendres de chaudiéres et
d'électrofiltres) est faite en laboratoire ou au pilote dans le réacteur. Pour I'échantillonnage des
cendres a I'incinérateur, les cendres de chaudiéres sont prises au-dessous  la sortie d'une chute juste
4 cdté des fours et peuvent contenir des cendres d'électrofiltres si le convoyeur de celles-ci n'est pas
arrété. Elles sont transférées directement dans des barils de 210 L en métal. Les électrofiltres se
terminent aussi en forme de pyramide inversée et les cendres tombent sur un convoyeur fermé a la
pointe de cette pyramide inversée. Lorsque la trappe du convoyeur est ouverte, les cendres
d'électrofiltres tombent directement dans des contenants de SOL. Ces contenants sont tranférés par
pelletage dans les barils de 210 L en métal. Le prélévement de la chaux usée se fait par une valve
sur le silo de stockage qui sert a charger les camions de chaux usée. Le boyau d'un aspirateor

industriel installé sur un baril de 210 L est inséré par cette valve et permet d'emplir ainsi le baril (les
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barils sont remplis au 2/3 environ en raison du poids de la chaux usée).

3.2 DESCRIPTION DU PILOTE ET DES ESSAIS

3.2.1 Description sommaire de I'unité pilote

L'usine pilote de décontamination des RCPA est celle qui était auparavant utilisée pour un projet
concernant le traitement de sols et sédiments contaminés. L'usine n'a pas fait I'objet d'une
construction pour le projet en particulier mais a plutét été adaptée. Cette usine est contenue dans
une roulotte de 12 pieds par 60 pieds spécialement renforcée pour soutenir les charges importantes
dues aux liquides et aux équipements. Cette roulotte, sans roues, est mobile et peut étre déplacée
sur fardier. La roulotte est aménagée de fagon & permettre le chargement et le déchargement de
charges lourdes de maniére séucritaire et efficace (débarcadére). La roulotte est reliée au réseaux
d'aqueduc et électrique, de méme qu'au champ d'épuration situé a quelques pieds de son
emplacement actuel. Une entrée électrique de 600 volts est requise pour le fonctionnement des
équipements. Pour le chauffage et les autres équipements fonctionnant & un moindre voltage, un

transformateur a été installé. Aussi, plusieurs équipements sont actionnés a l'aide d'air comprimé,

d'ou la nécessité d'autonomie a4 I'aide de deux compresseurs d'air a vis.

La figure 3.1 représente l'intérieur de ['usine pilote et la nomenclature des différents bassins
utilisés. Cette figure permet de visualiser 'ensemble des équipements requis pour l'opération du
procédé. Les RCPA, acheminés par camion dans des barils, soht pesés puis incorporés au bassin
B2 qui constitue le réacteur. Ce réacteur de 4000 litres est agité & I'aide d'un puissant moteur
électrique relié 4 une hélice montée sur un arbre de transmission permettant une mise en
suspension efficace des solides. Sur ce méme réacteur, une fois l'ajout des produits chimiques
provenant du bassin B1-1 effectué, une série de robinets permet de recueillir les surnageants suite
i la décantation des cendres dans le réacteur. Afin de favoriser cette décantation, certains produits
chimiques sont puisés de bassin BO. Ces surnageants sont soit pompés vers des bassins de
stockage (B4 et B13) ou acheminés vers les phases subséquentes du traitement via des pompes.
Les surnageants produits, contenant les métaux en solution, font ensuite l'objet d’un traitement
visant la récupération des métaux. Dans un premier lieu, les surnageants sont envoyés dans le

bassin B6, puis vers une série de décanteurs constitués des bassins B7-B8-B9-B10. Pour ce faire,
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des produits chimiques provenant des bassin BS et B7-1 sont ajoutés. Quant aux RCPA traités,
il sont pompés vers une unité de filtration de type filtre-presse pour leur déshydratation. Les
ftitrats produits sont acheminés vers le bassin B6. Un équipement semblable, mais aux dimensions
réduites, est utilisé pour la déshydratation des résidus métalliques. Les surnageants des décanteurs
et les filtrats de résidus métalliques sont acheminés vers le bassin B11 avant leur pompage vers
la fosse septique. Couplés a l'usine, deux garages temporaires de 10 pieds par 15 pieds ont été
installés dans le cadre du projet actuel. Ces garages servaient principalement & abriter des bassins

de stockage de liquides divers, d'entrepdt pour les produits chimiques et les équipements connexes.

3.2.2 Description des essais effectués

a) au laboratoire

Au début du projet, 9 essais ont été faits au laboratoire dans le but d'optimiser le procédé. Les
travaux de laboratoire ont par la suite été pratiquement limités a effectuer toutes les analyses (TCLP,
digestions totales, échantillons solubilisés, etc.) pour caractériser les essais du pilote et pour vérifier

certaines interrogations en laboratoire & l'aide de courtes expériences.

b) au pilote

Les travaux effectués au pilote on été séparés en trois phases. D'abord, des travaux de modification
visant & l'adaptation du pilote au procédé du traitement des cendres ont été réalisés. Ces travaux,
consistant majoritairement en de la plomberie et des modifications au niveau des bassins, ont occupé
environ un mois de travail. Par la suite, les essais ont débuté et se sont échelonnés sur 7 mois
complets. Pour ce faire, un échantillonnage d'une dizaine de barils par semaine de RCPA était
réalisé. Une fois les barils pesés, ils étaient soulevés puis vidés dans le réacteur a des dosage
déterminés. De fagon globale et résumée, la phase basique nécessitait environ 6 a 8 heures de travail
(1 journée). Les surnageants produits par cette phase étaient ensuite stockés. Une fois cette phase
terminée, la phase acide était entamée. Durant cette phase, il était possible de réaliser deux essais
distincts et ceux-ci nécessitaient en moyenne un peu moins de deux journées chacun. Au fureta
mesure des lavages acides, les surnageants produits étaient précipités puis décantés avant filtration.
Une fois déshydratés, les RCPA traités étaient retournés a I'incinérateur et les résidus métalliques
stockés en barils pour fins de gestion et de manipulation. Finalement, une période de deux semaines

a été nécessaire afin de démanteler 'ensemble des modifications effectuées en début de projet. La
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totalité du projet a perinis de faire 30 essais (comprenant les phases basiques et acides) et 2 essais
ne comprenant qu'une phase basique. Chaque essai est effectué selon un protocole expérimental

rédigé a l'avance.

3.3 MATERIEL ET METHODES \

3.3.1 Caractérisation des échantillons

La digestion des cendres de chaudiéres, chaux, électrofiltres, chaux+électrofiltres ou cendres
mélangées, de méme que les cendres ayant subi la série de lavages basiques (LB) et les cendres
traitées a la fin des lavages acides ont été faites pour chaque essai entrepris. Les eaux de rejet ou
effluents subissent également une digestion (Annexe 1) afin de pouvoir effectuer le suivi des
métaux. Le précipité métallique généré suite au traitement des cendres au pilote est aussi suivi pour
son contenu en métaux. Le type de digestion employé est une digestion totale (APHA, 1995). Dans
le cas des effluents produits lors du traitement au pilote (filtrat de la filtration des cendres traitées
B-6, surnageant et filtrat de la précipitation des métaux B10 et B10-2 et sortie de F'effluent 4 la fin
du procédé) les MES, les sulfures et & Poccasion les sulfates, chlorures, nitrates et phosphates sont
dosés en plus de la digestion de ceux-ci (voir annexe 1 pour la méthode de digestion). Les métaux
sont également dosés sur les lixiviats des tests de TCLP. Tous les échantillons & digérer sont
conservés dans des verres de polypropyléne de 220 mL. Les digestions et analyses sont faites par les
laboratoires de I'TNRS-Eau de fagon réguliére. Les échantillons ;olub!es générés par le procédé sont
acidifiés avec HCI 5% et conservés dans des flacons de prélévement de plastique jusqu'a l'analyse

des métaux.

3.3.2 Tests de lixiviation

Tous les traitements de solubilisation des métaux dans les cendres ont été faits dans le but de trouver
un procédé permettant de rendre les cendres conformes aux normes du ministére de 'Environnement
et de la Faune (MEF) pour la nouvelle réglementation sur les déchets dangereux. Le test de
lixiviation sur les déchets dangereux qui sera exigé par le MEF (conversation téiéphonique avec
Serge St-Laurent du MEF en avril 1996 et reconfirmé le 3 juillet 1996) est le TCLP (Toxicity
characteristic leaching procedure). Au Québec, les normes permises sur le lixiviat pour les métaux
sont de 5 mg Ag/L, 100 mg Ba/L, 500 mg B/L, 150 mg F/L 100 mg nitrite/L,, 1000 mg nitritre et
nitrate/L, 2 mg U/L, 5 mg Pb/L, 0.5 mg Cd/L., 5 mg Cr/L, 5 mg As/L, 0.1 mg Hg/L et 1 mg Se/L.
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Il n'y aura plus de normes pour Zn et Cu. Il est & noter qu'aux Etats-Unis, la norme pour le Cd sur

le lixiviat, lors de I'application du TCLP, est 1.0 mg Cd/L .

L.a description détaillée compléte du test de lixiviation est présentée 4 'Annexe 2 et provient de
MeCoy and Associates (1992). Les échantillons a tester sont filtrés puis leur pH est déterminé selon
fe test du pH du TCLP (pré-test au HCI). Si le pH des échantillons & tester est supérieur 4 5, c'est le
liquide d'extraction & pH 2.88(+0.05) qui sera utilisé et si le pH de I'échantillon est inférieur a 5, c'est
le liquide d'extraction & pH 4.93 (£0.05) qui doit étre utilisé. Le liquide d'extraction & pH 4.93 est
composé d'acide acétique glacial et de NaOH IN (5.7 mL d'acide acétique glacial et de 64.3 mL. de
NaOH IN complété & 1 L avec de I'eau millipore). Le liquide d'extraction 4 pH 2.88 est composé
d'acide acétique glacial (5.7 mL d'acide acétique glacial complété a 1L avec de I'eau millipore). Les
échantillons a tester sont placés dans des bouteilles étanches de HDPE de IL contenant le liquide
d'extraction, dans un rapport de 50g d'échantillon humide filtré pour 11 de liquide d'extraction. Les
bouteilles subissent une rotation compléte (de type téte en haut - té€te en bas) & un rythme de 30 +2
rotations a la minute pendant un 18 heurest2 heures. Le lixiviat est alors filtré, puis acidifié avec
HNO, a pH<2. Le TCLP est effectué sur les RCPA avant traitement (séparées et mélangées), les
RCPA ayant subi les lavages basiques (LB) et les RCPA traitées.

3.3.3 Description des méthodes analytiques

3.3.3.1 pH et POR
Les lectures de pH et de POR en laboratoire ont été effectudes a l'aide du pH-métre Fisher Accumet
805 MP. L'électrode Canlab 4 référence interne Ag/AgCl, double jonction de verre a ét€ utilisée pour
les fectures de pH tandis que pour les lectures de POR, il s'agissait d'une électrode Cole Parmer a
plaque de Pt. Un étalonnage a été effectué avant chague lecture de pH. En pH basique, I'étalonnage
- a été effectué entre les valeurs pH 7 et pH 10 tandis qu'en pH acide, 'étalonnage est effectué entre
pH 2 et pH 4. La grande stabilité de I'électrode de POR permet un étalonnage moins fréquent, soit
environ tous les mois, effectué avec des solutions de Quinhydrone & pH 4 (268 mV 4 20°C) et pH

7(92 mV 4 20°C).
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3.3.3.2 Digestion des échantillons

Laméthode de digestion totale utilisée est celle de Standard Method (APHA, 1995). Un prélévement
de 0.5g d'échantilton réagit 2 heures avec 25 mL d'acide nitrique concentré (HNO,) sous reflux, a
100°C. Aprés évaporation jusqu’a 5 mL a 200 C,54 mL d'acide perchlorique (HCIO,) et 10 mL
d’acide fluorydrique (HF) sont ajoutés. Le tout est chauffé 4 350°C pendant 2 heures. La solution
est évaporée A sec & 200°C pour achever la réaction. Dissoudre le précipité dans 5 mL d’HNO,. Le
solide obtenu est remis en solution avec de I'acide chlorhydrique (HCI} a 5% filtré et complété a un
volume de 50 mL. La validité de Ja méthode de digestion est vérifiée par Ja digestion en paralléle
d'échantillons certifiés de Ash no 3 et de Pacs. La méthode de digestion des eaux usées (voir Annexe
1) est utilisée pour la digestion des effluents. 50 mL d'échantillon sont digérés avec 5 mL d'HNO;

et 1 mL d'H,0,.

Le tout est évaporé jusqu'a SmL puis repris avec 7 mL d'HNO ;. Aprés avoir chauffé a reflux
pendant 1 heure, 5 mL d'HCI et 2 mL d'HNO,; sont ajoutés. Le tout est chauffé jusqu'a I'arrét des
vapeurs nitreuses, recueilli dans de I'eau et complété jusqu'au volume désiré. Les échantillons devant
étre dosés pour le Hg sont digérés selon la méthode du Menviq pour le dosage du Hg par formation
de vapeur (voir Annexe 3). 11 s;'agit d'ajouter & I'échantillon (0.5 g), 7.5 mL d'HCI, 2.5 mL dHNO,,
10 mL KMnO, et 5 mL K, S,0;. On chauffe 4 80°C pendant 3 heures, on ajoute 10 mL d'une
solution combinée de chlorure de sodium et de chlorure d'hydro,xylamine 12%. Le tout est agité et

le volume est compliété & 75 mL d'eau.

Pour étre en mesure d'analyser les échantillons solubles pour le Se au four au graphite, ces derniers
ont dii subir une digestion totale afin d'éliminer tous les problémes d'interférences causés par la

matrice trop chargée des échantillons solubles.

A. Appareils d’analyse

Les métaux (As, Cr, Cu, Fe, Ni, S, Zn, Ca, Al et Mg) ont été analysés avec un spectrometre &
émission de plasma (Inductively Coupled Plasma -ICP), modéle Atom Scan 25 de Thermo Jarrel
Ash Corporation avec échantillonneur automatique. Pour le cas du Pb et du Cd, les échantillons sont
analysés 4 P'aide du spectrométre d'absorption atomique 4 la flamme SpectrAA.20, de marque
Varian. Il est 4 noter que pour toutes les digestions et échantillons solubles, la matrice est HCl 5%,

alors que dans le cas des lixiviats de TCLP, la matrice est HNO, 5% tel que requis par le protocole
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du TCLP. Le Se est dosé sur le four au graphite Perkin Elmer Simaa 6000 avec correcteur Zeeman.
Le Hg est pour sa part dosé par générateur d'hydrure au spectromeétre d'absorption atomique a la

flamme (vapeurs froides).

B. Solides totaux, volatils et matiéres en suspension
Les solides totaux, volatils et les matiéres en suspension sont déterminés selon les méthodes décrites
dans APHA (APHA, 1989). C'est-a-dire les méthodes 2504B et 2540E pour ies solides totaux et

volatils et la méthode 2504D pour les solides en suspension.

C. Détermination des sulfates, chlorures, nitrates et phosphates
Les sulfates, chlorures, nitrates et phosphates sont dosés sur les échantillons solubles (effluent B11)

non-acidifiés par chromatographie ionique sur un appareil Dionex. Les résultats obtenus sont en

m g/L.

" D. Détermination des sulfures

Les sulfures ont été déterminés selon la méthode colorimétrique du bleu de méthyléne (voir

Annexe 4).

3.4 Synthése des résultats

#

3.4.1 RCPA (Résidus du Contréle de Pollution de 1'Air) avant

traitement
Pour les besoins de la présentation et de la discussion des résultats, les RCPA sont divis€s en trois
catégories nommées A (cendres de chaudiéres), B (cendres d’électrofiltres) et C (chaux usées). Ces
catégories représentent différents types de RCPA prélevés a des endroits différents a l'incinérateur.
Lorsqu'il est question d'un mélange, il s'agit d'une combinaison en proportions déterminées de
chacun des RCPA en pourcentage (A%, B% et C%). Ainsi, les résultats des différentes

combinaisons testées 4 I'échelle pilote sont présentés dans les prochaines sections.
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3.4.1.1 Tests de lixiviation TCLP sur les RCPA avant traitement

Suite aux tests de lixiviation, des analyses ont été effectuées sur les différents RCPA pris soit de
facon séparée ou en mélanges divers. Les résultats sont présentés aux tableaux 3.1 et 3.2.
L'observation des résultats permet de constater que les principaux métaux dépassant les normes du
TCLP sont le Pb, le Cd et le Hg. . Etant donné la prédominance de ces trois éléments, la majorité de

I'interprétation et de la discussion sera effectuée en fonction de ces trois éléments.

De fagon plus détailiée, ie RCPA A dépassait la norme pour le Cd dans 10 cas sur 11 avec des
valeurs variant entre 0.70 et iO.I mg/L par rapport & la norme de 0.5 mg/L. Quant au Pb, celui-ci
surpassait la norme une seule fois sur 11. La gamme de pH de l'extrait du TCLP est de 4.28 2 7.15
(sauf une exception a 11.38). Aussi, une analyse de certains métaux (Ag, Ba, B et F) a été effectuée
de fagon ponctuelle. Les résultats obtenus pour le RCPA A sont Ag 4 <0.013 mg/L (norme a 5
mg/L), Ba 4 0.17 mg/L{(norme & 150 mg/L), B 4 2.13 mg/L (norme 4 500 mg/L) et F 1.95 mg/L.
(norme a 100 mg/L).

Pour le RCPA B, les dépassements de normes sont observés pour le Pb et le Cd. Dans 8 cas sur 11
pour le Pb, des valeurs supérieures a la norme (5.0 mg/L) variant entre 5.16 et 32.3 mg/L sont
observées. Pour le Cd, les dépassements sont encore plus élevés variant entre 11.0 et 30.4 mg/L par
rapport 4 la norme qui est de 0.5 mg/L. Pour le RCPA B, le pH de ['extrait du TCLP se tient dans
une gamme assez serrée, soit de 4.96 & 6.58 (sauf une exception 4 9.26). Aussi, une analyse de
certaing métaux (Ag, Ba, B et F) a éte effectuée de fagon ponctuelle. Les résultats obtenus pour le
RCPA B sont Ag 4 <0.013 mg/L (norme 4 5 mg/L), Ba 4 0.40 mg/L(norme 4 150 mg/L), B 43.33
mg/L (norme & 500 mg/L) et F 4 4.90 mg/L (norme a 100 mg/L).

Pour le RCPA C, peu de dépassements ont été observés pour fe Pb et le Cd. Le Pb avec 2
dépassements sur 15 analyses (variant entre 6.86 et 7.79 mg/L) et le Cd avec 3 dépassements sur 15
analyses (variant entre 0.59 et 0.98 mg/L). Toutefois, le Hg a été analysé a 9 reprises et la norme
(0.10 mg/L) a été surpassée sur une plage variant de 0.26 & 0.45 mg/L dans 6 cas sur 9. [l est a noter
que pour le RCPA C, le pH de I'extrait est excessivement variable, oscillant entre 5.93 et 12.05.
Aussi, une analyse de certains métaux (Ag, Ba, Bet F) a été effectuée de fagon ponctuelle. Les
résultats obtenus pour le RCPA C sont Ag 4 <0.013 mg/L (norme a 5 mg/L), Ba 4 0.37 mg/L{norme
4 150 mg/L), B & 0.13 mg/L (norme a 500 mg/L) et F 4 4.92 mg/L. (norme & 100 mg/L).
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Tableau 3.1: Résuitats des tests de Hxiviation TCLP sur les divers RCPA avant tisitement.

TCLP sur fraction A avant traitemnent
Analyse pH de l'extrait| Pb cd Cr Cu Fe M Zn Hg As Se
(mgiL) {mg/L} {mgit} (mgil) {mg/L) {ragL) {mgh) (mgft (maft) {mg/L)
1 6.07 0.46 0.01 0.14 0.16 0.34 56.0 <l.d. .02 0.01
2 11.38 0.08 0.03 .00 0.00 .01 00 - 0.09 -
3 6.30 404 0.08 0.2 2,34 0.47 373 <ld. 111 0.02
4 6.24 320 .02 0.24 020 019 343 <ld. 0.08 0.02
5 715 0.18 0.04 0.286 3.01 0.20 348 <d. 0.16 0.05
[ 598 022 0.00 0.03 0.00 0.26 0.4 - - -
7 5.55 0.66 0.00 0.02 0.75 0.33 169 - - -
8 603 0.34 0.00 0.02 0.00 020 62.9 - - -
9 482 0.09 0.27 11.6 0.35 174 - - -
10 459 218 0.06 0.32 3.13 0.43 147 - - -
1 4.47 298 01t 0.48 207 0.41 171 - - -
12 6.18 0.19 63 0.00 0.06 0.02 .30 94.6 - - -
Norme 5,00 059 5,00 0.19 5.00 1.00
Dépassemeant . 1suri2 11 sur 12 Osurd Osurb
Globalement, 11 sur 12 dépassent pour au moins un métaf
| TCLP sur fraction B avant traitement
Analyse pHdefexraii  Pb Cd Cr Cu Fa N Zn Ha As Se
(mgil) (ma/L) (mgiL) (mgiL) {mglL) {mgiL) {mofL) {mgtL.) {mg/L} {mgiL)
1 587 0.03 5.45 012 031 468 <l 0.08 0.0
2 926 0.15 0.00 Q.45 0.05 0.00 - 0.14 - i
3 6.58 0.00 1.0 012 0.30 861 <l.d. 2.00 <ld, ;
4 578 0.00 5.59 0.94 0.45 1107 <l.d, 254 <Ld. ;
5 662 0.00 0.41 0.00 0.27 535 <id. 0.03 0.1
8 578 0.0 0.46 1.83 0.24 516 - - -
7 6.45 0.00 0.45 0.00 0.22 464 - - -
8 51 0.78 1.36 22,0 068 - - - -
9 456 0.87 1.85 218 0.77 - - - -
14 581 0.07 002 1.33 0.45 435 - - -
1 576 \ AT 0.09 0.03 1.35 (.50 404 - - -
Norme 5.00 .50 5.00 0.10 5.00 1.00
Dépassament 8 sur 11 10sur 1t Osur 4 osurs Osur4
Globatement, 10 sur 11 dépassent pour au moins un métal
TCLP sur fraction C avant traitement
Analyse pH de lextraig Pb Cr Cu Fe Ni Zn As Se
mall {mgf) (mgil) {mafl) {mgil) {mafly {mafl} {mgiL}
1 1061 002 0.02 g.00 0.00 3.22 Q.42 <Ld,
2 1205 0.00 0.00 0.00 017 343 0.19 -
3 655 , 0.0 0.24 0.03 & Q07 15.0 0.11 0.03
4 9.04 005 .00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.23 .02
] 6.88 0.16 .00 0.05 0.22 0.04 281 <l.d. 0.02
] 596 0.4 0.00 0.30 247 0.02 34.1 0.03 0.03
7 6.22 015 : 0.00 0.17 033 0.00 181 0.02 0.06
a 12.04 1.60 .00 0.00 0.05 0.00 0.02 0.85 - -
9 1201 1,81 0.00 0.00 0.02 0.00 0.02 0.69 - -
10 1160 1.40 0.04 0.03 .08 0.22 0.04 0.73 - -
11 11.62 112 oo 002 .02 0.00 0.03 0.57 - - -
12 12.00 1.27 0.00 0.03 .00 0.00 0.0z 0.40 - - -
13 6.34 0.04 0.44 Q.00 012 0.20 0.04 14.8 - - -
14 6.48 a04 0.36 0.00 0.08 0.00 0.06 10.1 - - -
15 5.93 0.04 0.43 0.01 0.09 0,20 0.03 13.9 - - -
Norme 5.00 Q.50 5.00 0.1 5.00 1.00
|Dépassement 2sur 15 3sur 15 Ssur g Osur? Qsurg
Globalement, 7 sur 15 dépassant pour au moins un métal

<Ld. indique inférieur & ilimite de détection
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Tableau 3.2:

Résultats des tests de lixiviation TCLP sur les divers mélanges RCPA avant

traitement.

TCLP sur melangs 1 avant trakement
Analyse’ [ pH de l'extrait 6 Pb Ct;L Fe NiIL Zr;L HQ}L ‘ Ast ( Sen.
my m m {mgiL) {mgi) m m mgfl)
1 708 0.4 _cﬂm‘—%’)m "’%‘%ﬂ 004 | 68.4 | - 0. -
2 11556 0.60 0.02 0.00 0.00 2.36 - - .
3 11.33 293 0.00 1.20 0,01 1.59 - - -
4 643 058 0.14 0.13 0.3% 447 . - -
S 645 0.54 0.33 0.00 0.00 414 - 1.16 -
6 6.33 0.22 . 0.09 2.44 0.17 277 - - -
Norme 5.00 , .10 5.00 1.00-
rDépassement Osuré 4sur6 O sur1
TCLP sur mélange 2 avant traitement
Analyse [ pH de l'extrait Ni Zn Hag As Se
(mgfl. {mg/L} (ng%LL (mgil) {mg/l) {mg/l}
l;I 7@4 0. .06 007 “ -
Norma 5.00 0.10 500 1.00
Dépassement O sur1 1suri Osurt
TCLP sur mélangs 3 avant traitement
Analyse || pH de l'extrait Pb Cu Fe i Zn Hg As Se
{mgL. (mgfl) (mal) (mg/L. {mg/L) (mall) (mgfL) (mg/L)
1 1.37 0.17 SR - - - - - - -
Norme 5.00 0.50 5.00 0.10 5.00 1.00
Dépassement 0 sur 1 1 sur 1
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Trois mélanges ont aussi fait l'objet d'essais au pilote et ces mélanges sont identifiés 1,2 ou 3. Les
résultats obtenus lors des TCLP sont présentés au tabieau 3.2. Le mélange 1 a dépassé la norme en
Cd seulement (variant entre 6.08 et 13.0 mg/L) 4 raison de 4 fois sur 6. 1 est & noter que les deux
fois que les normes sont respectées, les pH de I'extrait étaient de 11.55 et 11.33. La méme
observation s'applique pour le mélange 2 a la seule analyse effectuée. Finalement, le mélange 3 a
dépassé la norme pour le Cd a 2.28 mg/L lors du seul test effectué. Pour le mélange 2, une analyse
de certains meétaux (Ag, Ba, B et F) a été effectuée de fagcon ponctuelle. Les résultats obtenus pour
le RCPA B sont Ag 20.013 mg/L (norme a5 mg/L), Baa 1.70 mg/L {(norme 4 150 mg/L), B & 2.10
mg/L (norme a 500 mg/L) et F & 5.75 mg/L (norme & 100 mg/L).

De fagon globale, il est possible d'affirmer que les principaux problémes de respect du test de
lixiviation TCLP sont observés pour le Cd, le Pb et le Hg, et ce a des valeurs excédant grandement

les normes prescrites.

3.4.1.2 Tests de lixiviation neutre a I'eau sur les RCPA avant traitement

Afin de vérifier le potentiel toxique suite aux précipitations atmosphériques ou a un enfouissement
des RCPA, un test simple est effectué, a titre indicatif seulement. Ce test, le test neutre a l'eau,
consiste en un test de lixiviation a I'eau du robinet (50g de solilde dans un litre d'eau). Celui-ci
simule en fait un écoulement d'eau neutre sur un déchet solide. Méme s'il n'est pas réglementaire,
il est d'intérét scientifique de démontrer ce qui advient des contaminants lors du contact avec ['eau.
Cette simulation permet de vérifier si certains métaux peuvent étre lixiviés vers le milieu récepteur.
Une série de test neutre 4 ['eau a été effectuée sur les RCPA avant traitement, apres lavages basiques
(LB) et lavages acides (L.A) et les résultats obtenus sont présentés au tableau 3.3. Cette démarche
repose sur le fait que plusieurs communications scientifiques font état de I’ inefficacité du TCLP pour
évaluer la performance d’un procédé de traitement de résidus (Van der Sloot, et a.1 (1994a Van der
Stoot et al. (1994b)).

Ce tableau présente les résultats pour I'ensembie des fractions (A-B-C) et des différents mélanges
(1-2-3) pour les RCPA avant traitement, aprés les lavages basiques et aprés les lavages acides. Pour
ies besoins de la discussion, seuls les résultats concernant les RCPA avant traitement seront abordés
et ce méme tableau sera réutilisé plus loin au cours de Minterprétation des résultats. Ce tableau
permet d'abord de constater que le pH de l'extrait est alcalin et varie entre 10.31 et 12.09. A ces
valeurs de pH, le Pb peut étre en partie solubilisé et ¢'est en effet ce qui est observé pour le RCPA
A et pour deux mélanges 1. Les autres métaux eux restent sous forme solide et ne sont donc pas,

ou trés peu, retrouvés dans 'extrait (voir tableau 3.3).
P
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3.4.2 RCPA aprés traitement
3.4.2.1 Résultats des tests de lixiviation TCLP sur les RCPA traités

Deux principales séries d’essais ont été réalisées durant la phase de démonstration du procédé. La
p
premiére série d’essais a été effectuée a partir d’'un mélange de cendres volantes tandis que la

deuxiéme série d’essais a été exéeutée a partir des chaux usées seules.

D’aprés les résultats présentés au tableau 3.4a, nous pouvons constater que le traitement opéré sur
le mélange #1 nous a permis de respecter les normes du TCLP pour les différents métaux analysés.
En effet, les concentrations du Pb varient de 0.00 a 0.02 mg/L tandis que celles du Cd se situent
entre 0.01 et 0.08 mg/L, les normes étant de 5 mg/L pour le Pb et 0.5 mg/L pour le Cd. Par la suite,
un dépassement des normes a été observé pour le Cd et le Pb et une optimisation a dii étre faite. En
fait, les précipitateurs électrostatiques ont été rénovés et remis en opération au mois de juin. Ce fait
a causé une augmentation importante de la teneur en Pb et Cd (voir section 3.4.2.3). C’est ainsi que
des réajustements au procédé ont été faits nous menant a I’obtention d’un nouveau mélange, soit fe
mélange #3. Les résultats obtenus lors des tests de lixiviation TCLP pour le mélange #3 apparaissent
au tableau 3.4b et démontrent le respect des normes avec des concentrations de 2.34 et 3.23 mg/L

pour te Pb et de 0.27 et 0.41 mg/L pour le Cd.

Les résultats auxquels nous sommes parvenus lors des tests de lixjviation TCLP pour les chaux usées
seules sont quant & eux présentés au tableau 3.4c. D’aprés ces résultats, le traitement proposé permet
d’atteindre les normes exigées pour les principaux métaux problématiques soient e Pb, le Cd et le
Hg. De fait, les concentrations obtenues pour le Pb varient de 0.37 43.15 mg/L, celles du Cd de 0.02
4 0.12 mg/L et celles du Hg se trouvent sous 0.06 mg/L.

3.4.2.2 Tests de lixiviation neutre a I'eau sur les RCPA aprés traitement

Les tableaux 3.3 et 3.5 présentent la comparaison, pour le Pb, de quelques test neutres a 'eau pour
des RCPA avant traitement vs des RCPA aprés traitement. Deux observations sont faites. D'abord,
le pH des RCPA aprés traitement est grandement abaissé passant d'environ 12.5 4 la neutralité. Le
Pb soluble 4 'eau subit quant & lui une grande baisse diminuant de l'ordre de la dizaine de mg/L 4

pratiquement aucune lixiviation. Ce fait démontre donc comment le traitement permet I'enlévement
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Tableau 3.5: Plomb soluble vs test & l'eau
instantané sur le mélange #1 de RCPA traités.

Avant traitement Aprés traitement
Analyse pH Pb pH Pb
(mg/L) (mgiL)
i 12.54 174 6.11 0.02
2 13.06 106 7.46 0.02
3 13.06 106 7.39 0.04
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du Pb diSponible & la lixiviation & I'eau. Pour le test 4 'eau sur 24 heures, la disponibilité pour le
mélange #1 passe d'environ 25 mg PW/L & 0.03 mg Pb/L aprés traitement, soit une réduction de la

disponibilité de 99.9%.

Sur le tableau 3.5, le test 4 I'eau comparé est un test instantané (I heure environ), Ce tableau permet
de dire que la réduction du Pb instantanément disponible & I'eau est de 99.98%. Méme si la norme
du TCLP n'est pas toujours rencontrée pour ce mélange, lanocivité des RCPA traités est grandement

diminuée,

3423 Enlévement des métaux sur les RCPA aprés traitement

L'enlévement des métaux consiste en un calcul comparant la concentration en métaux du RCPA
avant traitement vs aprés traitement. Dans un premier lieu, la figure 3.2 présente les teneurs totales
des différents métaux dans les trois types de résidus avant traitement. Il est possible de constater sur
cette figure de trés fortes teneurs en Pb et Cd qui ont atteint plus de 800 mg Cd/kg et prés de 10 000
mg Pb dans certains échantillons de RCPA B. La teneur en Pb et Cd de la fraction C est beaucoup
plus faible que celle du RCPA B et s'approche de celle du RCPA A ( figure 5.1). La fraction B
contient quant a etle une forte proportion de Zn. Pour I'ensemble des métaux, une certaine variation
est de plus observable. Pour le mélange #1de RCPA, les valeurs obtenues dans le présent projet ont
été comparées A celles observées durant un autre projet qui a eu lieu sur deux années (1993 & 1994).
Un total de 45 analyses des mélange #1 de RCPA avant traitement a été compilé et comparé aux 7
analyses fournies par projet de démonstration actuel. De fagon globale, les concentrations en métaux
sont restées semblables pour le Cr, Cu, Fe, Hg, Ni et Zn avec des variations inférieures a 20%, sauf
pour deux métaux, le Pb et le Cd. Pour le Pb, les valeurs obtenues lors du premier projet vs le projet
actuel sont 2787 mg/Kg vs 3827 mg/Kg, ce qui représente une augmentation de plus de 37% (1040
mg/Kg de plus). Pour le Cd, cette augmentation est encore plus marquée et de I'ordre de 58%. Les
concentrations ont en effet passé de 190 mg/Kg a 301 mg/Kg (augmentation de 111 mg/Kg). Ce
type de comparaison est valable seulement pour le mélange #1 car aucune analyse séparée n'avait

été effecutée lors du précédant projet.
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Les enlévements des métaux ont été compilés pour I'ensemble des essais au pilote. Les résultats
sont présentés aux tableaux 3.6 et 3.7 par mélange (1-2-3) et par type de RCPA (A-B-C). Ces
résultats, bien que non-exigés et non-nécessaires dans la décision du succes de la décontamination
(c'est le test de fixiviation qui en fait foi), indiquent jusqu'a quel niveau le procédé développé enléve
et ne stabilise pas les métaux dans la matrice. L'attention doit étre portée sur les principaux métaux
problématiques et/ou d'intérét particulier qui sont le Pb, le Cd, e Zn et dans une moindre mesure,
le Hg. Les résultats moyens des enlévements doivent aussi étre pris avec un certain recul car ils
représentent bel et bien une moyenne des plusieurs essais opérant sous diverses conditions. A titre
d'exemple, Fenlévement moyen du Pb pour le mélange #1 (voir tableau 3.6a) est de I'ordre de 26.7%
avec certains essais ne retirant pratiqguement pas de Pb et d'autres ayant une efficacité de prés de 40%
d'enlévement. L’enlévement du Pb est calculé a 1’aide des métaux solubilisés et non 4 partir des

digestions, ceci a cause de I’effet “particules” qui cause de grandes variations lors des digestions.

Mélange #!

Les procédés mis a I'épreuve sur ce genre de mélange permettent un enlévement moyen de 89.6%
du Cd (avec des valeurs variant entre 77.5 et 94.1%) (voir tableau 3.6a). 11 en est ainsi pour le Zn
avec un enlévement moyen de l'ordre de 72.5%. Quant au Pb, un enlévement moyen de 26.7 est
observé. Pour le Pb, un taux d'enlévement plus élevé est nécessaire afin de pouvoir rencontrer les
normes du TCLP. Cette observation semble probable puisque 'enlévement moyen du Cd (89.6%)

a permis un taux de passage du TCLP de 100%. :

Mélange #2
Encore une fois, des efficacités moyennes d'enlévement élevées sont observées (tableau 3.6 b) pour

le Cd (95.4%), le Zn (85.6%) et, & un moindre niveau, pour le Pb (31.2%).
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Mélange #3

Pour ce type de mélange, les tests de lixiviation ont permis de respecter I'ensemble des normes
vérifiées pour le Pb et le Cd. Les taux d'enlévement présentés, au tableau 3.6 ¢, pour ces deux
métaux sont de 28.8% (Pb) et 94.6% (Cd). Pourtant, les taux d'enlévement sont similaires & ceux
obtenus lors des essais sur le mélange #2. 1l est logique de suppposer que le taux d'enlévement des
métaux n'est pas nécessairement un gage d'efficacité de procédé au niveau du TCLP, méme si, en
toute logique, le fait de réduire considérablement la teneur en métaux retrouvée dans le mélange
réduit antomatiquement les probabilités de dépassement des normes du TCLP. [l semblerait donc
que le test de lixiviation du TCLP s'attaque particuliérement agressivement au matériau testé car il
solubiliserait certains métaux que le procédé n'arrive méme pas a solubiliser. Le TCLP semble donc

vouloir aller chercher plus de métaux que peuvent le faire les acides minéraux utilisés.

Fraction A

Le traiterment de cette fraction s'est fait de fagon efficace au niveau du TCLP avec un excellent taux
de succés. Les enlévements ont toutefois variés grandément comine en font foi les résultats
présentés au tableau 3.7 a. Des variations entre 21.4% et 69.7% d'enlévement sont en effet
observées pour le Pb. Quant au Cd, une moyenne de 81.1% a été obtenue. Cette fraction semble

donc relativement facile & traiter. L'enlévement du Zn atteint 64.2% en moyenne.

Fraction B

Le traitement séparé de cette fraction n'a pas permis de respecter les normes du TCLP, et ce
uniquement pour le Pb. Un taux d'enlévement moyen faible de l'ordre de 5.8% a été obtenu. Autre
point & noter, les dépassements de normes pour le TCLP ne sont pas que de légers dépassements
mais bien des valeurs élevées (15.6 et 22.3 mg/L vs norme 4 5.0 mg/L). Ceci indique donc que cette
fraction est hautement toxique en Pb et qu'un niveau plus élevé de décontamination est probablement
requis afin de pouvoir respecter les normes du TCLP. Malgré cela, I'enlévement du Cd est élevé

avec 92.5% en moyenne alors que celui du Zn est faible avec 38.3%.
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Fraction C

Pour cette fraction, les tests de lixiviation effectués aprés traitement montrent l'efficacité des
traitements. Malgré des écarts impressionnants au niveau des capacités d'enlévement du Pb (voir
tableau 3.7 ¢), méme de faibles efficacités de 'ordre de 21.3% ont permis le respect des normes, ce
qui confirme le fait que l'enlévement n'est pas nécessairement un gage d'efficacité de
décontamination. D'autres facteurs sont probablement prédominants, dont notamment la

concentration de départ en Pb et Cd.

3.4.3 Filtration des RCPA aprés traitement

La déshydratation des RCPA était effectuée 4 I'échelle pilote sur une unité de filtre-presse d'une
capacité maximale de 6 pieds’. Une fois I'ensemble du traitement complété, le mélange RCPA-eau
était donc filtré. Le tableau 3.8 montre les résultats obtenus pour 10 filtrations effectuées sous des

conditions normales d'opération.

L'observation des résultats permet de constater qu'il est possible, dans les conditions d'opération des
essais, d'obtenir des giteaux ayant une siccité globale moyenne de 44.3% de ST, avec une gamime
variant entre 34.1% & 55.0% de ST. Les filtrats sont d'une limpidité étonnante avec une moyenne
de MES de l'ordre de 17.2 mg/L. Cette limpidité de filtrat est aussi reflétée dans les résultats du taux
de capture des particules approchant les 100%. Les taux de filtration du filtre-presse sont
relativement peu variable selon le type de RCPA. Seule la fractlon C est Iégérement inférieure avec
16.80 Kg/(m*h). La capacité de filtration pour les autres RCPA est de I'ordre de 21.2 Kg/(m®h).
Cette valeur est trés élevée si 'on considére que le taux de filtration moyen pour une boue
d'épuration varie entre 1.5 et 10 Kg/(m*1t) (Couillard et al., 1993). L'ensemble de ces données
démontre donc l'efficacité du systéme de filtration et ce, méme lorsqu'il est opéré dans des conditions

n'ayant pas fait I'objet d'une attention particuliére dans le but d'optimiser cette étape de traitement.
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Tableau 3.8: Capacité de filtration sur filtre-presse en fonction du type de RCPA filtré

Filtration [ Type de|ST entrée (%) | ST gateau (%) | MES filtrat (mg/L) | Taux de capture | Taux de fiitration
. RCPA (%) (%) (ma/L) (%) Kg/(m2*h) |

1 A 7.1 440 14.3 99.98 23.9 '

2 A 7.1 45.0 09 100.00 239

3 A 3.0 38.0 11.2 99.96 10.1

Moyenne 5.7 42.3 8.8 99.98 19.3

4 B 7.1 55.0 32.0 96.95 23.9

5 C 5.0 41.9 5.4 99.99 16.8

6 mél. 1 6.0 34.1 . XXX 20.2

7 mél. 1 6.0 §0.0 1.8 100.00 20.2

8 mél. 1 5.8 442 43 99.99 19.0

Moyenne 5.9 42.8 3.1 99.99 19.8

9 mél. 2 7.7 42.0 21.3 99.97 28,9

10 méi. 2 4.5 49.0 64.0 . 99.86 16.1

Moyenne 6.1 45.5 42.7 99.92 22.0
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3.4.4 Précipitation des métaux solubilisés lors du traitement des RCPA

La précipitation des métaux solubilisés lors du procédé est zibordée en deux facettes, l'une
quantitative et l'autre qualitative. Du c6té quantitatif, le tableau 3.9 présente certains paramétres
concernant les conditions d'opération de la précipitation des métaux ainsi que les productions de
résidus métalliques en fonction du type de RCPA filtré. En moyenne, et en excluant le RCPA C,
la production moyenne de résidu métallique est de l'ordre d'environ 14.5%. C'est donc dire que
chaque tonne de RCPA traitée produit approximativement 145 Kg de résidu métallique. Pour le
RCPA C, deux type d'essais ont été effectués, Le premier consistait en une phase basique jumelée
4 une phase acide (essais 4 et 5) et le second, une phase basique seulement (essais 6 et 7). Les
productions moyennes de résidus métalliques pour ces essais ont été grandement variables, soient

prés de 8.8% et 0.56% respectivement.

Du point de vue qualitatif, le tableau 3.10 présente les résultats complets des 26 analyses effectuées
au cours du projet sur chacune des fractions et différents mélanges de RCPA. La moyenne de
chacun est également présentée au bas du tableau respectif. Les principaux éléments retrouvés dans
ce résidu métallique sont Al, Ca, Fe, S et Zn. Ce dernier élément représente en fait une source de
Zn tout 4 fait succeptible 4 la récupération. En effet, des concentrations de l'ordre de 6% sont
atteintes pour le mélange #1, la fraction A et la fraction B. Dans les autres mélanges et fractions,
les concentrations sont de 3.15 pour le mélange #2, 4.1% pour le mélange #3 et de 1.4% pour fa
fraction C. Il ést intéressant de noter, pour le mélange #1 qui a une moyenne en Zn de 6.7%, que
des résidus métalliques atteignant plus de 10% en Zn ont été obtenues 2 trois reprises. La teneur en
Pb des résidus métalliques est assez peu variable (2401 4 5115 mg/Kg). La plus forte teneur en Cd
rencontrée est de 1951 mg/Kg et il s'agit de la fraction C. Le Ca est I'¢lément majeur du précipité
et représente de 12.2% (mélange #2) & prés de 25.3% (fraction C). L'anion sulfate est grandement

représenté car la teneur en S varie de 3.1% 4 14.3%.

3.4.5 Effluent final du procédé de traitement des RCPA

Le tableau 3.11 présente I'ensemble des analyses effectuées sur les effluents liquides émanants de
I'usine pilote. Les échantillons 1 4 16 sont résultants d'un pH de précipitation des métaux de 8.00.
Par la suite, pour tes échantillons 17 4 50, le pH de précipitation a été ajusté 4 9.00. Ce réajustement
a été effectué afin de permettre une réduction du Cd soluble a l'effluent, une limite de 0.5 mg/L.

avait été considéré comme un maximum souhaitable pour ne pas contaminer le chamnp d'épuration.
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Tableau 3.9: Parameétres concernant la précipitation des métaux et
la quantification de leur production.

Essais Produit en pH visé | Provenance | Production |Production
traitement des quuides de résidu | moyenne
1 A 9.0 LB etLA 12.2% 15.3%
2 A 9.0 LB et LA 18.4%
3 B 9.0 LB et LA 15.0% 15.0%
4 C 8.0 LB et LA 9.9% 8.8%
5 C 9.0 LB et LA 7.60%
6 C 9.0 LB 0.52% 0.56%
7 C 9.0 LB 0.60%
8 (moyenne
de 12 esssais) M1 8.0 LB et LA 14.6% 14.2%
9 M1 8.0 LB et LA n.d.
10 M1 8.0 LBetLA 13.4%
11 M1 9.0 LB et LA 14.6%
12 M2 8.0 LB et LA 18.7% 16.4%
13 M2 9.0 LBetlA | 14.0%
14 M3 9.0 LB etlA 14.1% 14.1%

n.d.= non disponible
LB= Lavage basique

LA= Lavage acide
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Tableau 3.10 a: Résidu métallique mélange #1

Essai Pb I Cd Al Ca Cr Cu Fe Mg Ni S Zn
{mgtkg) (mg/kg) {mgrka) {mgika) (markgy 1. (mglk mglk ‘mag/k: _{mg/ka) ‘mag/ki mg/
1 1503 5687 21805 71947 35 4551 12916 9530 103 39723 120232
2 1446 . 443 62589 142852 150 1836 48746 12494 74 104986 24654
3 3699 618 35499 138549 146 1134 80098 13581 87 85749 46331
4 2856 973 40873 92907 50 1431 82895 16035 12 46812 43621
S 6968 1962 31641 78824 407 3667 167852 22186 147 38920 110247
6 6481 1470 31484 135459 47 2017 127368 17320 145 78300 112352
7 5619 833 29307 116171 638 1133 33270 5634 4 87357 35149
3 5502 1204 25115 91578 31 1010 52693 8716 45 68761 28103
9 2490 615 42550 153470 24 1629 4711 11095 105 72941 87471
10 10645 779 60670 161215 40 2470 5778 15582 147 73367 92359
1" 2700 1417 34180 186200 59 1663 45280 18700 113 89610 81822
14 5257 857 26860 225100 73 1056 111100 13250 122 111600 62272
15 5055 843 50510 241800 100 1783 15490 30760 105 133700 52740
Moyenne 4632 1376 37900 141298 94 1946 60631 14991 101 79295 67489
E'cart—fype 2475 1308 12529 51022 928 1006 48841 6228 40 27026 31794
Tableau 3.10 b: Résidu métallique mélange #2 )
Essal Ph Cd Al Ca Cr Cu Fe Mg NI ) Zn
(mgtka) (mglkg) (mafkg) {mglky) {mgfka) (mglka) {mg/ka) {mg'kg) (mafkg) (mg/kg) {mglkg)
22 1662 433 18040 76030 101 239 31370 S774 48 44330 18690
23 2545 756 16280 111100 S0 113 47180 5951 59 65920 37966
26 £626 1018 50460 180200 44 1176 19330 16600 116 100600 37289
Moyenne 3278 736 28253 122443 65 509 32630 9442 74 70283 31318
E'cart—type 1699 239 16719 43277 26 474 11409 5062 30 23178 8931
Tableau 3.10 c: Résidu métallique mélange #3
Essal Fo cd Al Ca Cr Cu Fe Mg Ni ) Zn
(mg/kg) {mg/kg) (mgkg) mg/k {mafkg) (mm (mglkg! {malkg) {mg/ka) (mglkgz mei/k
25 3638 1085 47740 195800 58 970 43280 25750 155 86260 41687
Tableau 3.10 d: Résidu métallique fraction A
[Essal Pb cd Al Ca Cr Cu Fe Mg Ni s Zn
{ma/kg) (markg) {mytkg) {mgika) {mg/ka) (mglkg) (mg/ka) (ma/kg) {mg/ka) {ma/kq) (mg/kg)
18 4332 887 103200 168800 125 2315 34410 17710 223 92360 67077
24 4518 813 76806 156455 14 1518 45426 14741 171 88595 _ 533438
Moyenne 4425 850 80003 162628 69 1917 39918 16226 197 90478 60213
Ecart-type 93 37 13197 67173 55 398 5508 1485 26 1883 6865
Tableau 3.10 e; Résidu métallique fraction B
Essal Pb Cd Al Ca Cr Cu Fe Mg Ni 8 Zn
{maika) (malkg) {mgikg) {mglka) {ma/k) (malkg) (mg/ka) {malka) {mgfkg) {ma/kg) {ma/ke)
17 1785 2032 34030 154500 39.2 585 6896 30720 155 105100 33472
18 3017 . 1868 27720 219400 24.1 3359 4397 20880 117 148700 84700
Mayenne 2401 19581 30875 186950 32 3472 5647 25800 136 126900 58086
Ecan‘-typo §18 82 3155 32450 8 113 1250 4920 g 21800 25614
Tableau 3.10 f: Résidu métallique fraction C
Essal Pb Cd Al Ca Cr Cu Fe Mg Ni 3 Zn
{mglkg) {ma/kg) {mglkg) {mgika) (mgrkg) |- (mafkag) {mgrkg) mg/ mg/k (malka) {mei/ka)
12 1236 211 6692 281701 22.2 130 53834 7026 396 144376 13570
13 4610 201 7697 298815 48.4 193 64302 4884 386 162860 12791
20 6764 - 27.0 4369 317000 32.7 189 1824 845 7.34 194971 6638
21 7848 252.0 14420 237100 50,7 536 6727 4335 48.70 128800 24410
Moyenne 5115 173 8295 283654 38 262 31672 4298 34 157777 14352
E'carf-fypo 2524 86 3737 29635 12 160 27699 - 2181 16 24645 6398
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En effet, on peut remarquer des dépassements réguliers et €levés pour les échantillons 1 2 16 (avec
une moyenne de 0.99 mg/L en Cd), diminuant en fréquence et en valeur par la suite (moyenne de
0.32 mg/L en Cd a pH 9.00). 1 est important de garder a I'esprit que la valeur de 0.5 mg/L de Cd
a l'effluent est assez séveére puisque nos rejets étaient dirigés vers une fosse septique et non vers une
usine d'épuration. L'objectif était d'éviter la contamination du champs d'épuration avec les rejets
provoqués par l'opération de l'usine pilote. Dans le cas d'un rejet a I'égout traité par l'usine
d'épuration de 1a CUQ, une teneur en Cd soluble de 2.0 mg/L est acceptée lors des rejets. Autre
point 4 soulever, I'ensemble des charges solubles métalliques et des charges en matiéres en
suspension (MES) sont relativement faibles (voir moyennes au tableau 3.11} et respecteraient les
normes de rejet & I'égout {pour la CUQ). Bien que le Zn respecte la norme de la CUQ, cette norme
est cependant questionnable puisque la norme pour I'eau potable est de 5 mg/L.. Les valeurs de Hg
et As dans I'effluent sont aussi trés basses (tableau 3.11). D'autres composés tels les nitrates, les
phosphates, les sulfates et les sufures ont aussi fait 'objet, de fagon moins étroite, d'un suivi au cours
du projet. l.es moyennes pour ces éléments sont également présentées au tableau 3.11. Aucun
dépassement de norme n'est constatée pour ces anions. Il est & remarquer qu'il n'y a pas de norme

(3 la CUQ) de rejet 2 I'égout pour CI, NO;, PO, et SO,™.

3.4.6 Bilan de masse sur les principaux métaux pour l'ensemble des

essais effectués au pilote
La figure 3.3 présente un bilan de masse pour les principaux métaux pour l'ensembles des essais
effectués. Le bilan montre beaucoup d'informations forts intéressantes. Dans un premier lieu, un
total de 12289 Kg (12.3 tonnes) de RCPA ont été traités au pilote. Les RCPA traités représentent
8347 Kg secs soit 68% de la masse séche initiale. De cela, 1377 Kg secs de résidus métalliques ont
été produits ainsi que 465 250 litres,ou 465.3 m*® d'effluent. Afin de vérifier I'adéquation du bilan,
la somme des métaux retrouvés dans les RCPA traités, du résidu métallique et de l'effluent doit
égaler la quantité de métaux dans les RCPA avant traitement. Le tableau permet de constater que
le bilan boucle trés bien pour le Pb (1.08), Cd (0.93), Zn (1.02), Cu (1.07) et le Ni (1.02). Une telle
précision est surprenante pour ce type de bilan de masse étant donné la quantité d'opérations. Pour
les autres élémenits, les bilans oscillent entre 1.27 (Ca) et 1.18 (Cr) 4 0.84 (Al), ces résultats sont tout

de méme acceptables pour ce type de calcul de bilan massique.
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Figure 3.3: Bilan de masse sur les métaux principaux pour I'ensemble des essals effectués au pilote.

RCPA avant tralfament —
[Elément Cone, moyenne  Poids  CQuantité
{mgfg) Kgsec) g}

Pb 2745 12289 33732

Ccd 178 12289 2184

Zn 10822 12288 132995

Ca 236793 12289 2509550

Al 25124 12288 367911

Cu 519 12289 6379

Cr 286 12289 3510

Ni &1 12288 748

Y
I PROCEDE DE TRAITEMENT {——» Gaz vers traitement de ['air
_ RCPA traités Résidu métailique Effluent —_
Elément Conc. moyenne  Poids  Quantté Efément Conc. moyenne  Poids  QUAntits | £iémen Cong, moyenne  Volume  Guantite
{mg/Kg) (Kgsec) (g} (mgfKg} {Kg sec) ) {mg/Kg) L) (@
Pb 3612 8347 30150 Pb 4432 1377 6102 Pb 0.23 465250 105
cd 37 8347 311 Cd 1075 1377 1481 Cd 0.53 465260 246
Zn. 7053 8347 58866 Zn 54121 1377 74525 zn 3.09 465250 18565
Ca 190324 8347 1588575 Ca 172468 1377 237489 Ca 3648 4652650 1697373
Af 30221 8347 252248 Al 35669 1377 49116 Al 1.38 465260 640
Cu £58 8347 4655 Cu 1564 1377 2140 Cu 0.13 465250 59
Cr 481 8347 4016 Cr 77 1377 106 cr 0.04 465260 17
MNi 72 8347 601 Ni 98 1377 135 Ni 0.06 465250 27
Sorties totales
Elément  Quantité  Rapport ;
{o Sortiefentrée

Pb 36358 1.08

Cd 2037 0,93

Zn 135246 1.02

Ca 3523437 1.24

Al 302004 0.84

Cu 6054 1.07

Cr 4139 1.18

NI 763 1.02
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3.4.7 Evaluation de la présence des dioxines et furanes

Le projet prévoyait I'évaluation de la présence des dioxines et furanes en teneur totale ainsi
qu'en équivalents toxiques. Ces analyses ont été faites par le MEF sous la supervision de
M. Serge Moore. Le tableaun 3.12 présente les résu.ltats globaux et annexe 6 I’analyse
détailiée. La norme actuellement en vigueur au Québec est aussi inscrite sur ce tableau.
I1 faut d'abord expliquer que sur ce tableau il s'agit de teneurs en équivalent toxique
internationaux. En fait, les dioxines et furanes réprésentent 2 familles de composés
organiques comprenant de nombreux isoméres qui ont 4, 5, 6, 7 ou 8 atomes de chlore par
molécule. Or la molécule la plus toxique est le 2,3,7,8-tétrachlorodibenzo-p-dioxin dont
l'abréviation est 2,3,7,8-TCDD, son facteur de toxicité est 1 et elle sert de référence. La
seconde dioxine en terme de toxicité est la 1,2,3,7,8-pentachlorodibenzo-p-dioxin
(1,2,3,7,8-P;CDD) et a un facteur de 0.5 comme le plus toxique des furanes qui est le
2,3,4,7,8-pentachlorodibenzofurane (2,3,4,7,8-P;CDFF). Trois dioxines 4 6 chlores ont un
facteur de 0.1 alors que la dioxine a sept chlores a un facteur de 0.01 et celle & 8 chlores a
un facteur de 0.001. 11y 7 dioxines et 10 furanes qui ont un facteur d'équivalence toxique.
11 y a d'autres molécules de dioxines et furanes qui n'ont pas de facteur d'équivalence et
elles ne comptent pas. Le facteur est multiplié par la concentration et les dix-sept valeurs
sont additionnées pour donner une concentration en équivalent toxique & Ia 2,3,7,8-TCDD,

c'est cette valeur qui est présentée sur le tableau 4.64 poyr plus de simplicité.

A la lecture de ce tableau, on note qu'il n'y a aucun dépassement de la norme québécoise.

De plus, une autre étude (Couillard gt al., 1995) avait fait faire 5 analyses de dioxines et

furanes et un seul dépassement avait été observé. Ceci indique donc que pour 8 analyses
réalisées jusqu'a présent, seulement une sur 8 est supérieure & la norme du Québec. Malgré
les résultats du tableau 3.12 qui indiquent des concentrations trés élevées en dioxines et
furannes autant pour les échantillons avant ou aprés traitement, ces résidus ne seraient pas
des matiéres dangereuses en vertu du futur Réglement sur les matiére dangereuses.
Toutefois, un suivi régulier de ce paramétre devrait étre fait sur les cendres traitées dans le

cadre d’un traitement & des fins commerciales.
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Tableau 3.12: Teneur en dioxines et furanes dans les RCPA traitées et non traitées.

Furanes totaux | Dioxines totales | Equivalents | Equivalents | Equivalents
Echantillons toxiques en | toxique en toxiques

furanes dioxines totaux

(vg/e) (oe/e) ®g/s) @g/g) )
Avant traitement 95400 113900 3250 1155 4405
Avant traitement 195100 143000 6655 2256 8911
Traité 146100 153000 4595 1621 6216

Norme proposée

10 060
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3.4.8 Bilan environnemental

Tel que prévu et démontré par le bilan de masse, I"ensemble des intrants et des extrants semble étre
bien déterminé. La seule composante du bilan qui n’a pas fait objet de quantification est I'air. Durant
I’opération a grande échelle, les gaz produits par le procédé seront retournés au systéme d°épuration
des gaz déja en fonction a I’incinérateur. Aussi, toutes les manipulations seront confinées a
‘ I’intérieur de la batisse, limitant toute émanation vers I’atmosphére. Ainsi, avec un traitement des
solides, un rejet d’effluent respectant les normes et un traitement de 1’air conforme, la technologie
développée s’avére comme étant un atout environnemental important en diminuant grandement le

potentiel toxique des RCPA.

3.5 Relation entre le pH et les métaux lixiviés lors du

TCLP

La figure 3.4 illustre la relation qui a pu étre établie entre le Pb lixivié lors des TCLP et le pH. II
s’agit d’une relation du 3¢ ordre avec un R? de 0.25. Cette courbe illustre bien le caractére amphotére
du Pb, avec des pics de solubilité 2 pH <5 et pH > 11. Entre pH 5.20 et 10.80, la solubilité du Pb
est quasiment nufle. Le plus grand nombre de points est regroupés principalement entre pH 4.8 et
5,10, ce qui empéche de discerner un effet du pH, étant donné que la zone est trop étroite. Un
agrandissement de cette partie de la figure 3.4 (entre 4 < pH < 6) a permis de vérifier qu’a des pH
supérieurs & 5.20, la solubilité du Pb ne dépassait pas 10 mg/L ce qui indiquerait le début de la zone

d’insolubilité pour fe Pb.
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4 CONTROLE A L'INTERNE; DIGESTION DES
ECHANTILLONS CERTIFIES

A chaque fois qu'une série de digestion est effectuée, des échantillons certifiés sont digérés en
paralléle. Le tableau 4.1 présente les résultats obtenus pour la digestion de tous les échantillons
certifiés de PACS-1 et de ASH#3 analysés depuis le début du projet sur les cendres. Dans le cas de
la digestion des échantillons certifiés, du 1¥ avril au 5 juin 1996, la méthode de digestion utilisée
est celle prévue pour la détermination des métaux dans les sols par le MEF. Par la suite des
digestions totales ont été faites. La raison pour le changement de méthode de digestion est la
suivante: il était prévu au début du projet cendre, que la méthode de digestion partielle serait utilisée
pour la digestion des cendres. Cette méthode, utilisée pour la digestion des sols contaminés, présente
l'avantage d'étre beaucoup plus rapide et simple. Toutefois la comparaison des deux méthodes de
digestion a permis de constater que la méthode de digestion partielle ne permettait pas toujours de

récupérer la méme quantité de métaux que la digestion totale.

Des échantilions de cendres ont été digérés par la méthode du MEF et le résidu laissé par cette
digestion a subi une digestion totale. Le tableau 4.2 présente la proportion de métaux laissée dans
le résidu des échantillons ayant subi une digestion du MEF. Il est possible de constater que la
digestion du MEF donne des résultats variables quant 4 la récupération des métaux. Le cas du Cr
est frappant et il semble que [a digestion du MEF ne permettg de récupérer que prés de 30% du
métal. Pour le Ni et le Zn, les pourcentages de métaux non récupérés par la méthode du MEF varient
de 2 4 29% (Ni) et de 2 4 26% (Zn). Alors que dans le cas du Cd, Cu et Pb les pourcentages de
métaux non-récupérés sont en général inférieurs a 10% (voir tableau 4.2). Suite & ces résultats, il a
donc été décidé, avec 'accord de M. Jean Lapointe, que la méthode de digestion totale serait utilisée
pour le suivi de tous les échantillons de cendre (avant traitement, lavées et traitées). Tous les
résultats de digestion des échantillons de cendre présentés dans ce rapport ont donc subi une

digestion totale.

Dans le cas de la digestion des échantitlons certifiés de PACS-1 (voir tablean 4.1), il est possible de
constater que pour la plupart des métaux, les résultats de digestion obtenus sont inférieurs aux
valeurs théoriques. En fait, si 'on fait la moyenne des échantillons ayant subi une digestion partieile

et celle ayant subi une digestion totale, l'on obtient respectivement pour, Cd: 2.29 vs 2.34 (la valeur
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erronée de 8.12, probablement causée par une contamination, a été éliminée), Cr: 57.5 vs 96.4, Cu:
379 vs 424, Ni: 33.8 vs 44.6, Pb: 350 vs 359 et Zn: 807 vs 886 mg/kg. Il est possible de constater
que dans le cas des digestions partielles, tout comme il avait été mentionné dans le paragraphe
précédent avec [a digestion des cendres, les valeurs obtenues pour les métaux, ne sont pas aussi
élevées. Ces faits sont particuliérement évidents dans le cas du Cr et du Cu. En fait, les valeurs

moyennes des digestions totales se rapprochent plus des valeurs théoriques.

Les coefficients de variation pour les digestions totales varient entre 6 et 21% avec une moyenne de
12%. Le Cd varie un peu plus (21%), mais sa faible teneur peut probablement expliquer cette
variation au niveau de I'analyse. En effet, mis 4 part I'échantillon du 2-07-96, on ne peut parler de
contamination puisque les résultats sont en général en bas de la valeur théorique. 1l semble donc que
ce soit aussi dii & I'analyse, il s’agit alors d’un biais systématique plutt qu’une erreur analytique.
I ne faut pas oublier qu'en raison des facteurs de dilution de la digestion, une variation de 0.1 mg/kg

se traduit par une différence de lecture sur l'absorption atomique de 0.002.

En ce qui concerne fes valeurs de ASH, les résultats de digestion tendent 4 &tre nettement plus élevés
que fes valeurs théoriques. Ce fait est particulierement évident dans le cas du Cr, Cu, Mg, Ni et Zn,
otl les valeurs moyennes de digestion, sont plus élevées que les valeurs théoriques (Cd:478, Cr:175,
Cu:440, Mg:12171, Ni:74.1, Pb:5109 et Zn:36383 mg/kg pour les digestions comparativement a
Cd:432, Cr:55, Cw:279, Mg:6307, Ni:22, Pb:4414 et Zn:22217,mg/kg pour les valeurs théoriques).
Ce fait avait été également constaté lors des travaux faits sur les cendres d'incinérateurs en 1994
(voir chapitre 5, Couillard gt al., 1995). La méthode de digestion moins aggressive employée par
R.T. Corporation(la compagnie s'occupanf de fournir les données de valeur théorigue pour le ASH
#3) avait alors été évoquée. Nous utilisons en effet 2 I'TNRS-Eau pour le projet sur les cendres, une
digestion totale avec HF, ce qui théoriquement permet d'obtenir plus de métaux puisque la silice est

attaquée. Lors du projet sol (Couillard et al., 1996), la méthode de digestion employée était partielle,

i.e. sans attaque a Facide perchlorique et HF, et les résultats obtenus pour e ASH étaient beaucoup
plus prés des valeurs théoriques et donc inférieures aux résultats obtenus avec la digestion totale

(Cd:433, Cr:80, Cu:300, Ni:24, Pb:4399, Zn:20947 mg/kg, voir Couillard et al., 1996b).

Ceci reconfirme donc une fois de plus I'hypothése qu'une digestion totale et donc pius aggressive

tend 4 donner des valeurs plus élevées pour les métaux. Les moyennes obtenues pour chaque métal
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sont assez représentatives avec des coefficients de variation autour de 10%, si I'on exclut le cas du
Cr et du Ni. Dans le cas du Cr, le coefficient de variation diminue de 27 & 18%, si I'on ne tient pas
compte des valeurs de Cr de 215 et 266 mg/kg. En fait pour cet €lément, il semble que ce soit plus
la digestion comme telle qui déterminerait les variations obtenues. La grande différence obtenue
entre les deux modes de digestion (voir le PACS et le ASH dans le rapport sol) tendent a confirmer

ce fait. Dans le cas du Ni, la variation est plus difficile & expliquer.

Les valeurs obtenues lors des digestions au Hg pour le PACS sont daus les limites de variations
acceptables. Dans le cas du ASH, il w'a pas été possible d'obtenir de valeur reproductible. Mais il
faut mentionner que le nombre d'essai n'était pas élevé(2) et de plus la valeur théorique n'est pas
certifiée. La détermination de I'As pour le PACS donne des résultats inférieurs a la valeur théorique
(128 de moyenne avec 148 pour médiane, voir tableaﬁ 4.1). Cette différence est difficile a justifier.
La digestion totale d'un standard de As a permis d.'étab!ir que ce n'était pas la méthode de digestion
qui en était en cause (valeur obtenue pour le standard digéré de 5.18 mg/L au lieu de 5.00 mg/L).
I est possible que la matrice du PACS pose des problémes pour Fanalyse de 'As. II semblerait que
de fagon systématique, la valeur d'As soit sous-évaluée et ce toute méthode de digestion confondue
(du MEF versus totale). Toutefois, mentionnons qu'a de faibles concentrations, I'TCP n'est pas trés
stable pour la détermination de I'As. Afin de certifier les résultats obtenus pour I'As, il serait
important de valider & 'avenir, les résultats par des ajouts dosés.
+
Dans le cas du ASH, les résultats sont plus prés de la valeur théorique de 91 mg/kg et le coefficient
de variation de 11% est trés acceptable. En ce qui concerne la concentration de Se dans le PACS,
il a été constaté que celle-ci est surévaluée de fagon systématique sur le four au graphite Simaa 6000.
La concentration élevée en Fe du PACS pourrait en étre 1a cause. Toutefois des ajouts dosés faits
lors des analyses du Se ont donné des pourcentages de récupération de 75 4 80%. Ce qui est

satisfaisant et 'échantillon de ASH dosé donne la valeur attendue.
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4.1 RESULTATS OBTENUS POUR LA DIGESTION
D’ECHANTILLON DANS DES
LABORATOIRES EXTERIEURS

Le controle de Ia qualité est assuré par la CUQ. Les tableaux 4.3 et 4.4 permettent de comparer les
résultats obtenus pour les digestions et les analyses entre les échanfillons de 'INRS-Eau et celles des
Jaboratoires de la CUQ. Avant tout, il est important de se rappeler que dans le cas des échantillons
solides (mg/kg), la digestion effectuée par la CUQ ne comporte pas d'étape au HF et au HCIO, mis
a part les deux reprises (voir #2 et #4 série 1 au tab. 4.3). En effet, afin de pouvoir comparer les
échantillons de I'TNRS-Eau qui subissent une digestion totale (attaque a l'acide perchlorique avec
HF) avec ceux de la CUQ, il a été entendu que la CUQ effectuerait la digestion de deux échantillons
en paralléle avec une étape supplémentaire au HF (ajoutée a la méthode de digestion partielle du
MEF). Pour les échantillons 1, 2,3, 4, 5, 8, C, D, des digestions suivies d'analyses ont été faites par
chaque laboratoire. Alors que pour les échantillons 6, 7, A, B (TCLP), les échantillons sont solubles
et c'est donc seulement les résultats d'analyse des métaux sur les appareils qui sont comparés. Les
méthodes d'analyse et de digestion de I'TNRS-Eau sont décrites au chapitre 3. Pour sa part, la CUQ

digére les métaux selon la méthode de digestion partietle du MEF.

A la CUQ, le Hg est digéré selon la méme méthode qu’a I'TNRS-Eau tandis que I'As et le Se
subissent une digestion oxydante avec ajout de borohydrure de sodium pour réduire ces métaux sous
forme gazeuse (voir méthode du MENVIQ.90.05# 213 - Se 1.3). Le Hg, I'As et le Se sont analysés
par générateur d'hydrure sur I'absorption atomique (vapeur froide dans le cas du Hg). Les autres
métaux sont analysés 2 1a flamme sur I'absorption atomique. A I'TNRS-Eau, le Se et I'As étant dosé

au four au graphite (Se) et 4 'ICP (As), les échantillons subissent une digestion totale standard.

Dans le cas de I'échantillon #2, il y a certain probléme de représentativité avec le Cd et le Cr. Les
valeurs moyennes obtenues pour les autres cendres de méme type, analysées  'INRS-Eau dans le
cadre de ce projet, sont pour n=15, de 107 mg Cd/kg et 352 mg Cr/kg. Mais la variation est tres
élevée pour ces métaux et les médianes se situent 4 61 mg Cd/kg et 333 mg Cr/kg. Donc la valeur
de 473 mg Cd/kg de I'TNRS-Eau est fort probablement surévaluée, ators que celle de 151 mg Crkg

de la CUQ est sous-évaluée. En fait dans le cas du Cr, cela n'est pas étonnant,
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Tableau 4.3: Résultats d'analyse pour les échantillons analysés en paralléle par la CUQ et I'INRS-
eau pour le controle de la qualité.

Numeéro d'échantilion ) Al Cd Cr Cu Ee Ni - Pb . Zn
Série #1 :
1* (mg/kg) INRS-Eau 60890 531 644 1331 24800 112 7279 35350
cuQ 37500 464 221 1170 17900 86.0 6350 26200
2* Iimg/kg) INRS-Eau 608680 473 331 477 28710 757 780 - 4851
cuQ 37000 415 128 384 18150 B2.0 825 4245
CUQ reprise*** 8500 64.0 151 574 21300 117 1320 5310
3 (maskg) INRS-Eau 11740 138 178 373 6627 277 1857 9401
cua 8700 166 84.0 433 6250 60.0 2370 8750
4*(mafkg) INRS-Eau 476493 524 584 1583 19964 85.0 5807 35071
cuaQ 30500 525 171 1430 15500 126 6620 - 29300
CUQ reprise™™ 69600 492 172 1450 15700 109 6350 34830
S*(ma/kg) INRS-Eau 30078 305 378 526 14432 52.0 . 3179 13038
cuQ 23700 214 123 618 14000 57.0 2790 * 11800
6*(mg/L}) INRS-Eau 0.60 0.1¢ 0.00 222 0.00 0.00 8.77 - 1.82
CuUQ 2.90 0.22 0.43 2.15 0.08 - 0.10 3.90 1.68
7Hmg/L) INRS-Eau 2.94 1.72 0.02 6.58 0.00 0.00 9.60 7.15
' CUQ_ 0.80 2.00 0.04 4.79 0.00 0.11 3.90 5.71
8*mg/kg) INRS-Eau 61680 1.99 113 452 53860 44,0 375 824
2 . CuQ 22800 3.80 233 440 46800 135 395 926
Série #2 o
1* (mg/L) INRS-Eau 0.62 0.68 0.00 0.17 0.33 0.00 0.15 18.1
cuQ 0.60 0.81 0.20 0.34 0.50 0.57 0.70 15.1
2* (mg/L) iINRS-Eau 1.62 023 | 000 0.03 1.56 0.07 0.02 211
cuQ 1.30 0.27 0.02 0.04 1.10 0.24 0.20 15.6
3*{mg/L) ~ INRS-Eau 14.6 0.36 0.02 0.32 5.26 0.03 0.21 286
cuQ 11.0 0.41 0.04 0.21 4,20 0.25 0.50 19.2
4* (mg/L) INRS-Eau 176 0.20 0.00 0.51 0.01 0.01 - 10.8 3.83
QQQ "~ 1.60 0.23 0.02 0.46 <0.05 0.16 11.3 3.21
5* {ma/kg) INRS-Eau 53100 |- 400 129 442 24890 63.0 5219 39197
CUQ 32945 492 90.0 383 15948 52.0 5142 25960
6" (mg/kg) INRS-Eau 40260 417 330 1054 17790 84.7 6123 20430
cuQ 41450 392 183 1200 19426 980 6132 22030
7* (mg/kg) INRS-Eau 1896 44,3 966 149 2212 6.42 577 1654
cuQ 1480 | 57.0 18.0 113 2130 35.0 690 1915
8* (mg/kg) INRS-Eau 26860 957 73.1 1056 111100 122 5257 62272
O CUQ 26100 974 36.0 1260 78054 102 5326 46140
9* {mg/kg) INRS-Eau 50510 843 100 1783 15480 105 5055 52740
cuQ 41650 869 61.0 1720 11452 96.0 5878 41000
28738™ (mg/L) INRS-Eau 3.90 0.66 0.02 1.48 11.19 1.44 578 1.21
) cuQ 8.00 0.69 0.00 1.40 11.8 1.31 6.00 1.50
28744* (mg/kg) INRS-Eau 54820 3.43 194 79.4 60100 622 225 1295
CcUQ 58000 3,85 65.0** 83.4 60000 52.0 243 1386
28745 (mglkg) INRS-Eau 2573 384 3500 3522 33160 20420 143 882
cuQ 2520 359 161800 2848 | 26500 13088 145 665

*les &chantillons ont &té envoyes par IINRS-Eau ala CUQ: *les échantillons ont été envoyés par la CUQ & IINRS-Eau.
*es échantilions ont subi une digestion partielle plus ajout dHF, ****non-ceriifié
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Tableau 4.4: Résultats d'analyse pour les échantillons analysés en paralléle par la CUQ
et I'INRS-Eau pour le contrble de la qualité {(Hg, As, Se et sulfures).

Numéro d'échantillon - Hg As Se Sulfures
| Série #1
A*(mgi) INRS-Eau : 0.03 0.01 .
cuQ <Id 0.01 0.00 -
B* (mg/L) INRS-Eau <Id 0.09 - -
cuQ <|d 0.01 0.00 -
C* (mg/ka) INRS-Eau 13.9 - 6.30 -
cuQ 16.5 209 5.05 -
D* (mg/kg) INRS-Eau 3.61 73.3 1.86 -
___ cuQ 5.20 159 1.00 -
Série #2 - —
A* (mg/L) INRS-Eau 0.03 0.00 11.7 -
CuQ 0.03 0.01 0.04 -
B* (mg/L) INRS-Eau <|d 0.03 <ld -
CuQ <0.0005 0.00 0.00 -
C* (mg/kg) INRS-Eau 4.41 g§9.2 2.66 -
. cuQ 4,90 192 0.66 -
D* (mg/kg) INRS-Eau 13.6 208 11.7 -
_ cuQ 28.6 179 6.30 -
28741**(mg/L) INRS-Eau 0.03 0.02 0.00 -
CcuQ 0.03 0.03 0.03 -
28846 (mg/L) INRS-Eau <|d 0.01 0.00 -
cuQ 0.00 0.00 0.00 -
28744**(mgikg) INRS-Eau 3.27 522 | 41.3" -
CcuQ 2.75 18.8 1.15 -
28847 (myg/L) INRS-Eau - - - 1.42
cuQ - - - 1.30
28848 (mg/l.) iNRS-Eau - - - 0.14
CuUQ - - - 017

*les échantillons ont été envoyés par {'INRS-Eau & la CUQ; **ies échantillons ont été envoyés par la CUQ
 alINRS-Eau, ***ia valeur obtenue par Envirolab est de 0.70 mg/kg, <ld=plus petit que la limite de détection.
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car c'est un métal récalcitrant 4 la digestion. 11 est probable que aggressivité de 1a méthode de
digestion influence [a récupération du Cr. De fagon générale, pour tous les échantillons devant subir
une digestion préalablement 4 I'analyse (soit les échantillons 1,2,3,4,5,8 pour la série #1 et pour la
série #2 les échantillons 5,6,7,8,9, 28744 ¢t 28745, les valeurs de la CUQ pour le Cr, sont inférieures
a celles obtenues par 'TNRS-Eau (voir tableau 4.4). Ce qui indiquerait que la digestion est un facteur
déterminant pour cet élément. Dans le cas de 'échantillon 28745 (voir tableau 6.3), il n'a pas été
possible d'obtenir la méme valeur de 161800 mg/kg de la CUQ. En fait, de nombreuses dilutions ont
du étre faites lors de l'analyse (un facteur de dilution d'environ 3000 a été requis), ce qui rend la
réponse trop hasardeuse. Toutefois, il faut indiquer que cette valeur est vraiment hors gamme et
non-pertinente dans le cadre du projet actuel. En effet, le Cr est analysé sur I'ICP et les valeurs
recherchées se situent dans la gamme de 0 3 S mg/L . A des concentrations aussi élevées que celles

de I'échantillon 28745, une autre approche d'analyse aurait été requise.

Pour I'échantillon #2 (série 1) analysé par la CUQ, en ce qui concerne les autres métaux, il semble
que la digestion effectuée en présence de HF( voir reprise de la CUQ) donne des valeurs plus
élevées pour tous les métaux a ['exception du Fe. Toutefois pour I'échantillon #4 (série 1), les deux
types de digestion de la CUQ (partielle seulement et partielle avec HF), donnent des résultats
semblables. Comme il a été mentionné dans la section précédente, 'TNRS-Eau avait obtenu des
résultats d'analyse variables lorsque les échantillons étaient digérés avec la méthode de digestion
partielle. Il est possible que la méthode de digestion différente (fptale versus partielle), explique que
les résultats de métaux sont plus élevés dans le cas des échantillons #1 et 5 (série 1), lorsque ces

derniers sont digérés par 'INRS-Eau comparativement a la CUQ.

Dans le cas de I'échantilion #8 (PACS, série 1), il semble y avoir un probléme avec I'analyse du Cr
et du Ni dans le cas des analyses de la CUQ. Ces derniéres valeurs sont trop élevées
comparativement aux valeurs moyennes et théoriques du PACS (pour le Cr et le Ni, 233 mg Cr/kg

et 135 mg Ni/kg comparativement a 113 et 44 mg/kg pour les valeurs théoriques du PACS).

Dans le cas des échantillons solubles, de fagon générale, les valeurs obtenues par la CUQ et I'TNRS-
Eau se tiennent. Mentionnons toutefois le cas des échantillons 6 et 7 (série 1), ol les valeurs de Pb
posent un probiéme. Ces échantillons proviennent d'échantillons de lixiviat soluble obtenus lors du

TCLP. Or, il a été constaté dans le cas des lixiviats de TCLP, que si ce dernier suite au brassage de
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24 heures, n'était pas acidifi¢ a pH<I, mais seulement a4 1<pH<2, des problémes de précipitation de
Pb pouvait survenir avec le temps. 11 est fort probable que ia non reproductibilité des valeurs dans

le cas des échantillons 6 et 7 soit causée par un lixiviat pas assez acidifié.

Le tableau 4.4 donne les résultats pour le Hg, As, Se et les sulfures. Dans le cas des échantilions
solubles, les résultats obtenus sont semblables (voir tableau 4.4). Il en va de méme pour les sulfures.
En ce qui concerne les digestions, certains problémes ont été rencontrés. Dans le cas de D (série 1)
et C (série 2) qui sont des échantillons certifiés de PACS, le probléme de récupération de 'As et la
surestimation du Se ont déja été discuté dans la section précédente (voir section 1.1). La valeur de
5.22 de 'échantilllon 28744 est un peu basse, mais une variation de la lecture multipliée par le

facteur de digestion (0.06*85.7), peut justifier la différence entre les deux valeurs.

En ce qui concerne le Se, pour ce méme échantillon, la différence entre les deux valeurs est plus
difficile & justifier (41.3 mg/kg pour I'INRS-Eau vs 1.15 mg/kg pour la CUQ). L'échantilion a été
digéré et analysé dans un laboratoire indépendant (Envirolab), qui ont trouvé 0.7 mg Se/kg. Les
laboratoires de la CUQ et ceux d'Envirolab analysent tous deux le Se par génération d'hydrure, alors
qu'a I'INRS-Eau, ce dernier est analysé au four au graphite. Il est peu probable qu'il s'agisse de
contamination dans le cas de 'INRS-Eau, étant donné qu'il y a peu de Se dans les échantillons
analysés. Par contre, il se peut que les méthodes différentes utilisées pour doser le Se justifie les
différences trouvée: fa génération d'hydrure ayant tcndanceaé. sous-estimer le Se et le four au
graphite, 4 la surestimer. Idéalement, si cela avait été possible, il aurait été intéressant de pousser
I'analyse avec une autre type de détermination du Se (sur certains ICP par exemple) afin d'évaluer
si les méthodes d'analyse sont en cause. Mais peu de laboratoire privé font I'analyse du Se, en raison
de sa complexité, et le nombre de méthode utilisé, est restreint. En ce qui nous concerne, déja
beaucoup d'heures ont été prises pour doser le Se dans ces échantillons et économiquement, il n'est
malheureusement pas possible d'y passer plus de temps. Donc de fagon générale, le contrdle de la
qualité ont donné des résultats satisfaisants. Seul I'As et le Se d;ms certains cas précis ont posé

quelques problémes.
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4.2 LE CASDUTCLP

L.a méthodologie du TCLP requiert que les fixiviats soient digérés suite au test (i.e. aprés 18-24
heures de brassage). Le tableau 4.5 permet de comparer les lixiviats des tests de TCLP digérés avec
les mémes lixiviats, mais non-digérés.La lecture du tableau 4.5 permet de se rendre compte que les
résultats se tiennent de fagon trés acceptable, et ce pour tous les métaux. Seules quelques différences
peuvent étre observées au niveau du Pb. Pour quelques échantilions, les valeurs de Pb différent. En
fait, la reprise des lectures & I'absorption atomique des échantillons non-digérés, a permis de se
rendre compte que vraisemblabement le Pb avait précipité entre le temps de sa premiére lecture(suite
au brassége, immédiatement aprés la fin du TCLP) et dans les semaines qui ont suivi la fin du test.
Et une fois le Pb précipité, & moins de digérer l'échantillon de lixiviat en totalité (500 mL), il est trés
difficile de récupérer le Pb perdu. Toutefois dans ces cas, Ja lecture de Pb sur les échantillons non-
digérés, fait dans les semaines suivant le TCLP, correspond 4 la valeur obtenue lors de la digestion

de ce méme échantillon.

Afin de s'assurer que le Pb ne précipite pas dans le lixiviat des TCLP, en cours de route il a été
décidé, que le pH d'acidification des lixiviats, serait descendu en bas de I(HNO;), au lieu d'€tre entre
1<pH<2. Le tableau 4.6 permet de compararer [a reprise de la lecture de certains échantillons de
lixiviat de TCLP, fait au hasard. Mentionnons toutefois que de toute fagon, le Pb et le Cd, dans le
cadre de ce projet, étaient toujours dosés dans les heures suivant la fin du TCLP. 1l est possible de
constater au tableau 4.6, qu'une fois le pH du lixiviat abaissé, so;t apres I'échantitlon #3, les lectures
de Pb suite au TCLP et dans les semaines suivant ie TCLP, se tiennent. Donc en conclusion, si le
pH des échantillons de lixiviat est maintenu & pH<1, la digestion de ces lixiviats donnent les mémes
valeurs que les échantitlons non-digérés. Et méme si les lixiviats doivent &tre digérés, afin de
s'assurer d'avoir tout le Pb en solution, il est souhaitable, de garder le pH des lixiviats inférieurs a

1.
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Tableau 4.6: Compa'raison entre les valeurs obtenues lors de ['analyse du »
lixiviat du TCLP pour le Pb suite au test et plusieurs semaines suivant le te

Essai || Pb suite au TCLP Pb reprise*
(mg/L) (mg/L)

T T1.0 475
2 9.09 5.00
3 8.71 4.63
4 6.81 5.86
5 6.20 6.32
6 0.02 0.03
7 0.02 0.02
3 §.22 5.05
9 13.1 0.88
10 10.8 9.04
11 8.57 8.64
12 - 4.93 4.86
13 272 2.77
14 0.85 8.51
15 9.52 6.94
16 15.0 7.07
17 12.2 6.50
18 9.51 7.93
19 0.72 0.67
20 0.58 0.53
21 0.07 0.09
22 0.62 0.60
23 0.66 0.54
24 0.66 . 0.81
25 3.73 3.75
26 : 2.09 - 1.98
27 2,78 2.94
28 3.34 319
29 1.01 097
30 7.1 6.82
31 0.34 0.34
32 278 273
33 0.59 0.59
34 0.34 : 0.31
35 3.39 : 3.26
36 0.04 0.05
- 37 15.2 15.6
38 0.58 0.53

39 19.0 200
40 5.03 494
41 T 218 . 2.16
42 211 2.08
43 1.27 1.17

*T'eéchantilion de Ixiviat a 6t¢ analyse quelques semaines
suivant la fn du TCLP






5 AVANTAGES ENVIRONNEMENTAUX

LLes cendres volantes d’incinérateurs de déchets municipaux sont des matiéres dangereuses qui se
doivent actuellement de subir un traitement de stabilisation préalablement a leur enfouissement. Le
traitement de stabilisation consiste & isoler les cendres volantes dans une matrice cimentaire avant
I’enfouissement dans un site 4 trés haute sécurité. Avec le temps, cette matrice s’effrite et les métaux
contenus dans celle-ci redeviennent lixiviables et constituent un danger pour I’environnement. En

effet, les contaminants peuvent affecter la qualité du sol et de ’eau.

Le procédé de décontamination développé par Alex Cendre inc. et I'INRS-Eau (procédé Alex
Cendre), vise & offrir aux gestionnaires d’incinérateurs de déchets municipaux a travers le monde
une solution finale et durable pour les cendres volantes. Le procédé Alex Cendre décontamine les
cendres volantes en extrayant la fraction toxique (plomb, cadmium et mercure), ce qui a pour effet
de rendre les cendres décontaminées totalement inoffensives et propices 4 la réutilisation. La
réutilisation des cendres décontaminées a un trés fort potentiel dans I’industrie du ciment, évitant
ainsi I’enfouissement sanitaire. La concentration élevée en métaux contenus dans la fraction toxique

justifie sa récupération dans I’industrie métaliurgique.

Les effluents liquides produits lors de I’opération du procédé Alex Cendre sont tous conformes aux

rejets & I’égout et ne constituent aucune menace pour [’environnement. Les émissions
,os a . . F n .1 3

atmosphériques, méme si elles sont mineures, pourront quant a elles étre traitées par le systéme

d’épuration des gaz existant 4 ’incinérateur.

Le procédé Alex Cendre a donc comme principal avantage environnemental de rendre une maticre
dangereuse (les cendres volantes) en matiére récupérable. De plus, avec un recyclage des solides,
des efftuents liquides respectant les normes et un traitement de ’air approprié, ’opération de ce

procédé ne constitue pas un risque pour la qualité du sol, de ’eau et de I’air.






6 EVALUATION DES COUTS DE TRAITEMENT

Dans le but d’effectuer I’évaluation des codits de traitement, les paramétres représentatifs des
incinérateurs les plus courants en Europe et en Amérique du Nord ont été utilisés. Les cofits de
traitement inclus I’achat et I’ installation des équipements, les produits chimiques, la main-d’oeuvre,
I’électricité et Pentretien des équipements, la gestion des cendres décontaminées ainsi que la gestion
des résidus métalliques. Il est a noter que les cofits de traitement tiennent compte du fait que la
décontamination des cendres volantes est opérée 4 méme les installations de I’incinérateur, limitant
ainsi les cofits de manipulation des cendres. Dans ce sens, I’espace requis pour P’installation des

équipements représente une superficie de 100 & 150 meétres carrés.

Les équipements nécessaires a I’exploitation commerciale sont existants sur le marché. Ainsi, aucune
fabrication majeure d’équipements ne sera exigée et seules quelques modifications mineures devront
&tre apportées. L’ opération du procédé de décontamination requiert certains produits chimiques. Ces
produits sont disponibles en grande quantité dans le milieu industriel et ne sont pas sujets a de hautes
fluctuations de prix. La main-d’oeuvre a ét€ évaluée & deux personnes par quart de travail pour
I’opération en phase commerciale. Une fois e systéme rod€, cette opération nécessitera les services

d’un technicien en environnement et d’un opérateur.

Les besoins énergétiques de ce procédé se limitent a I’électricité utilisée pour le fonctionnement des
agitateurs, des compresseurs et des pompes. Un pourcentage du cofit des équipements a été pris en

considération pour leur entretien.

La gestion des cendres décontaminées suppose actuellement un enfouissement sanitaire standard.
Toutefois, des filieres de recyclage des cendres sont possibles. De fait, des débouchés dans
I’industrie du ciment semblént représenter un trés bon potentiel. Advenant le cas ot une filiére de

recyclage était utilisée, une forte diminution des coiits de traitement serait notée.

Les résidus métalliques contiennent quant & eux des concentrations en métaux dépassant les normes
de lixiviation prescrits par le Ministére de I’Environnement et de la Faune. Dans ces circonstances,
la gestion de ces résidus est effectuée par un systéme de stabilisation et d’enfouissement tel que

préconisé par Stablex Canada. Cependant, ces résidus métalliques, vu leur contenu en métaux,
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peuvent constituer un attrait pour I’ industrie métallurgique. Malgré le fait que la quantité de résidus
métalliques produite soit faible, une filiére de recyclage affecterait avantageusement les coiits de

traitement.

En tenant compte de ces hypothéses de traitemment, le cofit d’exploitation du procédé de
décontamination Alex Cendre est inférieur 2 150$/tonnes de cendres. L’optimisation du procédé et
les filiéres de recyclage des cendres décontaminées et des résidus métalliques pourront permettre une

diminution substantielle de ces coflits de traitement.



7  CONCLUSION

La gestion des cendres volanies d’incinérateurs de déchets municipaux est une
problématique a I’échelle internationale. Le contenu de ces cendres volantes en métaux

lourds tels le plomb, le cadmium et le mercure fait de celles-ci une matiére dangereuse.

La compagnie Alex Cendre inc. et I'Institut National de la Recherche Scientifique (INRS-
Eau) ont développé une technologie permettant la solubilisation chimique des métaux
contenus dans les cendres volantes afin de rendre ces derniéres réutilisables. Dans le cadre
de ce projet de démonstration technologique, 'aménagement d’une usine pilote d’une

capacité de 300 kg/jour a permis le traitement de 13 tonnes de cendres volantes.

Deux principales séries d’essais de décontamination ont été réalisées durant la phase de
démonstration du procédé. La premiére série d’essais a été effectuées a partir d’un meélange

de cendres volantes tandis que la deuxiéme I’a été & partir de chaux usées seules.

Le traitement opéré sur un mélange de cendres a permis de respecter les normes
environnementales, en utilisant le TCLP (Toxicity Characteristic Leaching Procedure), pour
les métaux analysés soit le plomb, le cadmium et le mercurg. Les résultats obtenus lors des
tests de lixiviation TCLP pour les chaux usées traitées seules sont aussi positifs puisqu’ils
démontrent que le traitement proposé permet d’atteindre les normes exigees pour les
principaux métaux problématiques. Les pourcentages d’enlévement des métaux indiquent
quant & eux jusqu’a quel niveau le procédé développé enléve les métaux plutdt que de les

stabiliser dans la matrice.

Le procédé de décontamination des cendres volantes d’incinérateurs par solubilisation
chimique permet d’atteindre les normes fixées pour la lixiviation des metaux et est
avantageux tant sur le plan environnemental que sur le plan économique. De fait, le
traitement des cendres par ce procédé produit peu d’émissions atmosphériques et aucun

effluent liquide toxique. Ce procédé permet aussi la réutilisation des cendres décontaminees
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et le recyclage des résidus métalliques. Sur le plan économique, le procédé Alex Cendre a
un coiit de traitement inférieur a 150$/tonne de cendres volantes, ce qui signifie une
importante diminution de cofit par rapport aux modes de gestion actuels. De plus, les
optimisations envisagées sur le procédé permettront de réduire considérablement les colts

de traitement.

A la lumiére des résultats obtenus lors de cette phase de démonstration, il apparait

maintenant opportun d’enclencher Papplication industrielle du procédé Alex Cendre.
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~ Préparation des échantillons

-Digérer un blanc, un .contrdle intégré, un ajout et un
duplicata au 15 échantillons. Pour l’ajout, mesurer 5 mL de
la solution préparée & cette fin et 1’ajouter dans L
1/&chantillon que lfon désire fortifié. 56ml ded

~Introduire S50 ml. d‘/échantillon dans un bécher de 125 ml, Bl HHG-
ajouter 5 ml de HNO; et 1 nl de H,0, 303 tout en agitant. Placer Wl ,
sur une plague chauffante et &vaporer & 5 ml environ, sans Iwl #0
bouillir. Il ne.faut pas aller & sec.’ A
. o Qrapr @

- Laisser refroidir et ajouter environ 7 ml de HNO; , couvrir SwmL

‘et chauffer A reflux pendant une heure sans agiter. &
L L

21

- Laisser refroidir, laver le verre de montre avec de lfeau 1

puis ajouter 5 ml de HCL et 2 ml de HNO,. Chauffer sur une Voo
plague chauffante jusqu’ad l‘arrét des vapeurs nitreuses. 4wl d“b(’
N

' Sord tznl ™

- Ajouter 15 ml d’eau ot chauffer légérement quelques minutes. z

Retirer le bécher de ta plaque chauffante. \:I’m .
- J: JEN
- Laisser refroidir, filtrer sur une membrane Whatman #41, ¢??ufﬁ’

L

préalablement rincé avec la solution de lavage des
filtres, suivi de ringages avec de lieau. Receuillir dans
des fioles jaugées de 50 ml et completer avec de 1l’eau.

x%%% NOTE: Faire le blanc de¢ la méme fagon que les &chantillons. Si
vous diluez 1’é&chantillon lors du dosage, vous devez diluer le
blanc également, et surtout conserver la méme matrice, soit 10

% en HCl.
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Ed. Note: For the reader's convenience, Part 261, Appendix II isprovided below:

Appendix [I—Method 1311 Toxicity Characteristic Leaching Procedure (TCLP)
10 Scope and Application

1.1 The TCLP is designed to deteomine the mobility of both organic and inorganic analytes present in liguid, solid, and multiphasic wastes.

1.2 If atotal analysis of the waste demonsirates that individual analytes are not present in the waste, or that they are prc'se.nt but at such low concentratic
that the appropriate regulatory levels could not possibly be exceeded, the TCLP nced not be run.

1.3 1f an analysis of any one of the liquid fractions of the TCLP extract indicates that a regulated compound is present at such high concentrations that, ev

©®McCoy and Associales, Inc. 13.79 The RCAA Land Disposal Restriction
{.akewoad, Colorado A Guide 1o Compliance, 1992 Edili
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after accounting for dilution from the other {raclions of the extract, the concentration would be equal to or above the regulatory level for gkat compound, then
the waste is hazardous and it is not necessary to analyze the remaining fractions of the exiract. : ]

1.4 If an analysis of catract obtained using a bottle extracior shows that the concentaation of any regulated volatile analyte cquals or exceeds the regulatory
Ievel for that compound, then the waste is hazardous and extraction using the ZHE is not necessary, However, extract from a boitle extractor cannot be used
to demonstrate that the concentration of volatile compounds is below the regulatory level.

2.0 Summary of Method

2.1 For liquid wastes {i.c., those containing less than 0.5% dry sclid material), the W?as!e.laﬁer filtration through a 0.6 10 0.8 ,,un glass fiber filter, is defined
as the TCLP extract, ) :
~3»2.2 For wastes containing greater than or equal to 0.5% solids, the liquid, if any, is separated from the solid phase and stored for later analysis; the particle
sizc of the solid phase is reduced, if necessary, The solid phase is extracted with an amount of extraction fluid equal 10 20 limes the weight of the solid phase,
. - The extraction fluid cmployed is a function of the alkalinity of lid phase of the waste. A spechal extracior vessel is used-when testing for velatile anafytes -
L (e TabEE f : Following extraction, the liquid extract is separated frém the solid phase by filtration through & 0.6 15 0.8 pm
glass fiber filter, ) 7 YW Pr R
s 1f compatible (.c., multiple phases will not form on combination), the initial liquid phase of the waste is added to the liquid extract, and these are ana]yz.ud
\tégelher. If incompatible, the liquids are anatyzed separately and the results are mathematically combined to yicld a volume-weighted average concenitration,

3.0 Interferences
3.1 Potential interferences that may be encountered during analysis are discussed in the individual analytical methods.

4.0 Apparauis and Materials

4.1 Agitation apparatus: The agitation apparatus must be capable of rotating the extraction vessel in an end-over-end fashion {see Figure 1) at 30 £2 pm.
Suitable devices known to EPA are identified in Table 2.

4.2 Extraction Vessels, - . -
42.1 Zero-Headspace Extraction Vessel (ZHE). This device is for use only when the waste is being tested for the mobility of volatile analytes (i.e.,
 those listed in Table 1). The ZHE (depicted in Figure 2) allows for liquid/solid separation within the device, and effectively precludes headspace. This
type of vessel allows for initial liquid/solid separation, extraction, and final extract filtration without opening the vessel (see section 4.3,1). The vessels
shall have an intemal volume of 500-60G mi, and be equipped to accommodate a 90-110 mum filter. The devices contain VITON® ! O-rings which
should be replaced frequently. Suitable ZHE devices known to EPA 2re identified in Table 3.
For the ZHE to be acceptable for use, the piston within the ZHE should be able to be moved with approximately 15 pounds per square inch {psi) or
less, If it takes more pressure to move the piston, the O-rings in the device should be replaced. If this does not solve the problem, the ZHE is unacoeptable
for TCLP analyses and the manufacturer should be contacled, .
The ZHE should be checked for leaks afier every extraction. I the devics contains a built-in pressure gauge, pressurize the device to 50 psi, allow it 1o
stand unatiended for { hour, and recheck the pressure. If the device does not have a built-in pressure gauge, pressurize the device 1o 50 psi, submerge
""" it in water, and check for the presence of air bubbles escaping from any of the fittings. If pressurc is lost, check all fittings and inspect and replace
O-tings, if necessary. Retest the device. If leakage problems cannot be solved, the manafaciurer should be contacted.
Some ZHEs use gas pressure to sctuate the ZHE piston, while others use mechanical pressure (see Table 3). Whereas the volatiles procedures (see.
section 7.3) refers to pounds per square inch (psi), for the mechanically actuated piston, the pressure applicd is measured in torque-inch-pounds. Refer
to the manufacturer's instruictions as to the proper conversion. .
s 4.22 Botle Extraction Veisel. When the waste is being evaluated using the nonvolatile extraction, a jar with sufficient capaci!y; to hold the sample and
*thc extraction fluid is needed. Headspace is allowed in this vessel.
The extraction bottles may be constructed from various materials, depending on the analytes to be analyzed and the nature of the waste (see section
4.3.3). Itis recommended that borosilicate plass boitles be used instead of cther types of glass, especially when inorganics are of concem. Plastic boules,
other than polytetrafluorocthylene, shall not be used if organics are 1o be investigated. Bottles are available from a number of laboratory supplicrs. When
this type of extraction vessel is used, the filtration device discussed in section 4.3.2 is used for initial liquid/selid sepantion snd final extract filtration.

4.3 Filtration Devices: It is recommended that all filtzations be performed in a hood.
4.3.1 Zero-Headspace Extractor Vessel (ZHE): When the waste is evaluated for volatiles, the zero-headspace extraction vessel described in section 4.2.1 .
is used for filtration. The device shall be capable of supporting and keeping in place the glass fiber filter and be able (o withstand the pressure needed
10 accomplish separation (50 psi). . . i
Note: When it is suspected that the glass fiber filler has been ruptured, an in-line glass fiber filter may be vséd
to filier the material within the ZHE.

4.3.2 Filter Holder: When the waste is evaluated for other than volatile analytes, any filter holder capable of supporting a glass fiber filter and able 10
withstand the pressure needed to accomplish separation may be used, Suitable filter holders range from simple vacuum units to relatively complex
- systems capable of exerting pressures of up to 50 psi or more. The type of filter holder used depends on the properties of the materia] to bg filtered (see
section 4.3.3). These devices shall have a mrinimum intemal volume of 300 mL and be equipped to accommodate a minimum filter size of 47 mm (filter
holders having an intemaf capacity of 1.5 L or greater, and equipped to accommodate a 142 mm diameter filter, are recommended). Vacuum filtration
% can only be tsed for wastes with low solids content (<10%) and for highly granular, liquid-containing wastes. All other types of wastes should be [iltered
using positive pressure filiration. Suitable filler holders known 10 EPA are shown (n 1able 4,
4.3.3 Materials of Construction: Extraction vessels and filtration devices shali be made of inert materials which will not leach or absorb waste contponents.
Glass, polytetrafluoroethylene (PTFE), or type 316 stainless steel equipment may be used wheu evaluating the mobility of both organic and inorganic
components. Devices made of high density polyethylene (HDPE), polypropylene (PP), or peltyvinyl chloride (PVC) may be used only when evaluating
the mobility of metals. Borosilicate glass bottles are recommended for use over other types of glass bottles, especially when inorganics are analytes o
concem.

' VITON® is a trademark of Du Pont.
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4.4 File-s:. Filters shall be made of borosilicate glass fiber, shall contain no binder materals, and shall have an effective pore size of 0.6 to 0.8 uHm, or
equivalent, Filters known to EPA which meet these specifications are identified in Table 5. Pre-filters must not be used. When evaluating the > mobiljity of
}

metals, filiers shall be acid-washed prior 1o use by rinsing with 1N nitric acid followed by three consecutive rinses with deionized distilled wate
of 1 L per vins s recommended), Glass i ibeeTiler ae TRl and Should be handled with care, o thed water (a minimun

4.5 pH Meters: The meter should be accurate to 20.05 units at 25°C. .
4.6 ZHE Extract Collection Devices; TEDLAR® 2 bags or glass, stainless steel or PTFE gag-tight syringes are used to collect the injtial liquid phase and the

final extract of the waste when using the ZHE device. The devices listed are recommended for use under the following conditions:

4.6.1 If a waste contains an aqueous liquid phase o if a waste does not contain a significant amount of nonaqueous liquid (i.e., <1% of total waste), the
TEDLAR® bag or 2 600 mL syringe should be used to collect and combine the inilial liquid and solid extract.

4.6.2 If a waste contains a significant amouni of aonaqueous liquid in the initiat liquid phase (i.c., >1% of total waste), the ;yginge-pr tbe"l_‘P,DLARO -

bag may be used for both the intitial solidliquid separation and the final Sxiract filiragion. However, analysts shoild use'one o¢ the Gihér, it both,
4:6.3 I the waste contains‘nd initial liquid phase'(is 100% sclid) or has no significant solid phese (i 100% liquid), either the TEDLAR® bag or the

syringe may-be uted. If the syringe is used, discard the first S mL of liquid expressed from the device. The remaining aliquots are used for analysis.

4.7 ZHE Extraction Fluid ‘Transfer Devices: Ay device capable of transferring the extraction fluid iato the ZHE without changing the nature of the extraction
fluid is acceptable (e.g, a positive displacement or peristaltic pump, 2 gas tight syringe,- pressure filiration unit (see section 4.3.2), or other ZHE device).

4.3 Laboratory Balance: Any laboratary balance accurate to within £0.01 grams may be used (all weight measurements are 1o be within 0.1 grans).
4.9 Beaker or-Erlcnmeyer flask, glass, S00 mL. :

4.10 Watchglass, appropriate diameter to cover beaker or erlenmeyer flask.
4.11 Magnetic stirrer. S SR e

&

5.0 Reagents SU %/100(_,-

5.1 Reagent grade chemicals shall be used in all tests. Unless otheewise indicated, it is intended that all reagents shall conform to the specifications of the
Commities on Analytical Reagents of the American Chemical Society, where such specifications are avatlable. Other grades may be used, provided it is fimt
:asceitained that the reagent is of sufficiently high purity to petmit its use without lesicning the accuracy of the determination.

52 Reagent water. Reagent water is defined as water in which an interferant is not observed at o above the methods detection limit of the analyte(s) of ‘.
interest. For nonvolatile extmctions, ASTM Type I water or equivalent meets the definition of reagent water, For volatile extractions, it is recommended that
reagent waler be generated by any of the following methods, Reagent water should be monitored pericdically for Empurities,
5.2.1 Reagent water for volatile extractions may be generated by passing tap water through a carbon filter bed containing about 500 grams of activated
carbon (Calgon Corp., Filtrasarb-300 or equivaleat). .
522 A waler purification system (Millipore Supec-Q of equivalént) may also be used to generate reagent water for volatile extractions.
5.2.3 Reagent water for volatile extractions may also be prepared by boiling water for 15 minutes, Subsequentlyy, while maintaining the water temperature
at 90 +5 degrees C, bubble a contaminant-frec inert gas {e.g., nitrogeq) through the water for | hour. While still hot, transfer the Water to & namow
. mouth tcrew-cap bottle under zero-headspace and seal with & Teflon-Jined septum and cap, : )
53 Hydrochloric acid (1N), HCY, made from ACS reagent grade.
5.4 Nitric acid (iN), HNO3, made from ACS reagent grade,
5.5 Sodium hydroxide {IN), NaOH, made from ACS reagent grade,
5.6 Clacial acetic acid, CH3CH200H, ACS rezgent grade,
51 Extraction fluid, -
_,§ 5.7.1 Extraction fluid #1: Add 5.7 mL glacial CH3CH200H 10 500 ml, of reagent water (See ssetion 5.2), add 643 mL, of IN NaOH, and dilute 10 2
1 volume of 1 liter. When comectly prepared, the pH of this fluid will be 4.93£0.05, -
1 572 Extraction fluid #2: Dilute 5.7 mL glacial CH;CH:00H with reagent waler (See section 5.2) to a volume of 1 liter. When correctly prepared, the
PH of this fluid will be 2.8840.05, . )
' . Note: These extraction fluids should be monitored frequently for impurities. The PH should be checked prior to

»_L. use 1o ensure that these finjds are made up accurately, [f impurities are found or the pH is not within the above
specifications, the fluid shall be discarded and fresh exteaction fluid prepared,

5.8 Analytical standaeds shall be prepared according to the apbmpﬁatc analytical method.
6.0 Sample Collection, Preservation, and Handling

6.1 All samples shall be collected using an appropriate sampling plan,

6.2 The TCLP may place requiremients on the minimal size of the field sample, depending upon the physical state or states of the wasle and the analyles of
concern. An aliguol is necded for preliminary evaluafion of which extraction fluid is to be used for the nonvolatile analyte extraction procedure. Another
aliquot may beneeded to actually conduct the nonvolatile extraction (see section 1.4 concerning the use of this extract for volatile organics). If volatile organics
are of concern, another aliquot may be needed. Quality control measures may require additional aliquots. Further, it is always wise to collect more samples
Just in ease something gocs wrong with the initial atterpt to conduct the test.

6.3 Prescrvatives shall not be added to samples before extraction,

6.4 Samples may be refrigerated unless refrigeration results in ireversible physical change 10 the waste. If precipitation occurs, the entire sample (inctuding

precipitate) should be extracted.

* TEDLAR® is a trademark of Du Pont,
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£.5 When the waste is to be evaluated for volatile analytes, care shall be taken to minimize the loss of volatiles. Samples shall be cotlected and stored ina
manner intended to preveat the loss of volatile analytes (c.g.. samples should be collected in Teflon-lined septum capped vials and stored at 4°C. Samples
should be opened oaly immediately priorto extraction).

6.6 TCLP extracts should be preparcd for analysis and analyzed as soon as possible following extraction. Extracts of portions of extracts for metailic analyte
determinations must be acidified with nitric acid to a pH <2, unless precipitation occurs (see section 7.2.14 if precipitation occurs). Extracts should be presecved
Tor other analytes according to the guidance given in the Tndividual analysis methods, Extracts or portions of extracis for organic analyte determinations shall
act be allowed Lo come into contacs with the atmosphere (i.e., no headspace) to prevent losses. See section 8.0 (QA requirements) for acceptable sample and
exteact holding times. '

7.0 Procedure

_7.1 Preliminary Evaluatioas. Perform preliminary TCLP gvaluations on a minimum 100 gram aliquot of waste. This aliquot may not actually andergo TCLP
extraction. These prélimiricy-cvaluations inclide: (1) Deferniination of the percent solids {section 1.1:1):.(2) deteminiation: of whether the waste contains- .
insignificant solids and ix, therefore, its own extract after filtration (section 7.1.2); (3) determination of whether the solid pottion of the waste requires particle
size reduction (section 7.1.3); and (4) determination of which of the two extraction fluids are to be used for the nonvolatile TCLP extraction of the waste
(section 7.1.4.). i
\ 7.1.1 Preliminary determination of percent solids: Percent solids i defined as that fraction of a waste sample (as & percentage of the total sample) from
which nio liquid may be forced cut by an spplied pressure, as described below, '
7.L1.1 If the waste will obviously yicld no liquid when subjected to pressure filiration (i.e., is 100% salids) proceed to seclion 7.1.3.
7.1.1.2 If the sample is iquid ormultiphasic, liquid/solid separation to make & preliminary determination of percent solids is required. This involves
the filtration device described in section 43.2 and ix outlined in sections 7.1.1.3 through 7.1.1.9. . . - L
_7.1.1.3 Pre-weigh the filter and the container that will receive the filtrate,
7.1.1.4 Assemble the filier holder and filter following the manufacturer's instructions. Place the filter on the support screen and secure.
7.1.1.5 Weigh out & subsample of the waste {100 gram minimum) and record the weight.
7.1.1.6 Allow slurries to stand to permit the solid phase to setile. Wastes that sctile slowly may be centrifuged priorto filtration, Centrifugation is
to be used only as an aid to filtration. If uzed, the liquid shoutd be decanted and filtered followed by filtration of the solid portion of the waste
through the same filtration system. : ) .
7.1.1.7 Quantitatively transfer the waste sample 1o the filter holder (liguid and solid phases). Spread the waste sample evenly over the surface of
the filter: If filtration of the waste at 4°C reduces the amouat of expressed liquid over what would be expressed at room temperature then allow
the sample to warm up t0 room temperatute in the device before fillering.
Note: If waste material (>1% of original sample weight) has cbviously adhered to the container used to transfer
the sample to the filtration appantus, determine the weight of this residue and subteadt it from the sample weight
determined in section 7.1.15 10 determine he weight of the waste sample that will be filtered. ’ : )
Gradually apply vacium or gentle pressure of 1-10 psi, untll air or pressurizing gas moves through the filter. 1f this point is not reached under 10
psi, and if no additional liquid has passed through the filter in any 2 minute intecval, slowly increase the pressure in 10 psi increments to a maximun
.¥ of 50 pi. After cach incremental increase of 10 psi, if the pressurizing gas has not moved through the filter, and ¥ no additional Tiquid has passed
> through the filtet in any 2 minute interval, proceed to the next 10 psi increment, When the pressurizing gas beging to move through the filter, or
when liquid flow has ceased at 50 psi G.c., filtration docs not result in any additional filtrate within any 2 minute period), stop the filtrtion.
Note: Instantaneous application of high prescure can degrade the ‘glass fiber filter and may cause premalure
plugging. .
7.1.1.8 The material in the filter holder is defined as the solid phase of the waste, and the filtrate is defined as the liquid phase.
' Notet Some wastes, such a5 oily wastes and some paint wastes, will obviously contain some material that appears
to be a liquid. Even after applying vacuum or pressure filtration, as outlined in section 7.1.1.7, this material may
1ot filter. If this is the case, the material within the filtration device is defined as 2. solid. Do not replace the
original filter with a fresh filter under any circumstances. Use only onc filter.
1.1.1.9 Deteamine the weight of the Liquid phase by subtracting the weight of the filtrate container (se¢ section 7.1.1.3) from the total weight of
the filtrate-filled container. Determine the weight of the solid phase of the waste sample by subtracting the weight of the liquid phase from the
weight of the total waste sample, as delermined in section 7.1. 1.5or 2.1.L7. ..

Record the weight of the liquid and solid phases, Calculate the percent solids as follows:

Waeight of sofid (section 7.1.1.9)

Percent solids = x 100
Total waight of waste (Step 7.1.1.50r 7.1.1.7)

7.12 If the percent solids determined in section 7.1.1.9 is equal to or greater than 0.5%, then proceed cither to section 7.1.3 to determine whether the
solid material requires particle size reduction or to section 7.1.2.1 if it is noticed that a small amount of the filtrate is entrained in wetting of the filter,
If the percent solids determined in section 7.1.1.9 is less than 0.5%, then proceed to section 7.2.9 if the nonvolatile TCLP is to be performed and Lo
section 7.3 with'a fresh portion of the waste if the volatile TCLP is o be performed.
7.1.2.1 Remove the solid phase and filler from the filtration apparatus.
7.1.2.2 Dry 'the filter and solid phase at 100£20"C until two successive weighings yicld the same value within £1%. Record the final weight.
Note: Caution should be taken to ensure that the subject solid will not flash upon heating. It is recommended
that the drying oven be vented to a hood or other appropriate device.

7.1.2.3 Calculate the percent dry solids as follows:
(Weight of dry waste+filter) — tared weight of filter

% dry solids = x 100
Initial weight of waste (section 7.1.1.5 or 7.1.1.7)
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7124 i the pereent dey solids is less than 0.5%, theq proceed to section 7.2.9 if the nonvolatile TCLP is 10 be perfomed, and 10 section 7.3 if
the volatile TCLP is to be performed, If the percent diy solids is greater than or equal to 0.5%, and if the nonvolatile TCLP is to be performned,
returm to the beginning of this section (7.1) and, with a fresh portion of waste, determine whether panticle size reduction is necessacy (scction 7.1 33
and determine the appropriate extraction fluid {section 7.1.4). If only the volatile TCLP is tdbe performed, see the note in section 7.1 4.

7.13 Determination of whether the waste requires particle size reduction (particle size is reduced during this step): Using the solid portion of the waste,
evaluate the solid for particle size. Particle size reduction is required, unless the solid has a surface area per gram of material equal \o or greater than
3.1 em’, or is smaller than T om in its narrowest dimension (i.e., is capable of passing through 2 9.5 mm (0.375 inch) standard sieve}. If the surface area
is smaller or the particle size larger than described above, prepare the solid portion of the waste for extraction by crushing, cutting, or grinding the waste
to & surface area or particle size as described above, If the solids are prepared for organic volatiles extraction, special precautions must be taken {see

section 7.3.6).

Note: Surface area criteria are meant for filamentous {(¢.g., paper, cloth, and similar) waste materials, Actual
messurement of sutface area it not required, nor is. it recocamended. For materials that do not obviotisly meet *
" the criterix, iample-specific methodsé would need to be developed and employed (o messure the surface area.
" Such methodology is currently not available, -
7.1.4 Determination of appropriate extraction fluid: If the solid content of the waste is greater than or equal to 0.5% and if the sample will be extracted
for nonvolatile constitents (section 7.2}, determine the appropriate fluid (section 5.7) for the nonvolatiles extraction as follows:

Rote: TCLP extraction for volatile constituents uses only exteaction fluid #1 (ssction 5.7.1). Therefore, if TCLP
extraction for nonvolatiles is not required, proceed 10 section 7.3, —

7.1.4.1 Weigh out a small subsample of the solid phase of the waste, reduce the solid (if necessary) to a particle size of approximately i mm in

diameter or Jess, and transfer 5.0 grams of the solid ﬂ-:ase of %ﬂ WSOO mL beaker or Erfleameyer flask. o ' Kd, s '—," i. l

1.1.4.2 Add 965 mlL of feagent water t (he &l‘cqér, cover wilh & watchglass, and stir vigorously for 5 minutes using a magnétic stirrer. Measure
. and record the pH. If the pH is 5.0, use extraction fluid #1. Proceed Lo section 7.2,

7.1.43 I the pH from section 7.1.4.2 is 5.0, 2dd 3.5 L. IN slurty briefly, cover with 1 watchglass, heat to 50°C, and hold at S0°C for 10
minutes. '

7.1.4.4 Let the solution cool to room lemperature and record the pH. If the pH is <5.0, use extraction fluid #1. If the pH is >5.0, use extraction
fluid #2. Proceed to section 7.2. .

1151 iquot of the waste used for the preliminary evaluation (sections 7.1.1-7.1.4) was determined to be 100% solid at section 7.1.1.1 i
<an be used for the wection 7.2 extraction (assOriing af least remain), and the section 7.3 extraction (assuming amﬂinmg‘ If
the aliquot was subjected to the procedure in section 7.1.1.7, then another aliquot shall be used for the volatile extraction procedure in section 7.3, The
aliquot of the waste subjected to the procedure in section 7.1.1.7 might be appropriate for use for the section 7.2 extraction if an adequate amount of
solid (as determined by section 7,1.1.9) was obtained, The amount of solid necessary is dependent upon whether & sufficient arount of extrad Will be
produced to suppart the analyses. If an adequate amount of solid remains, proceed to section 7.2.10 of the nenvolatile TCLP extraction.”

~> 7.2 Procedurc When Volatiles are not Involved, A minimum sample size of 100 grams (solid and liquid phases) is reccommiended. In some cases, a larger
sample zize may be appropriate, depeading oa the solids content of the wasts tample (percent solids, See section 7.1.1), whether the initial liquid phase of
the waste will be miscible with the aqueous extract of the solid, and whether inorganics, semivolatile organics, pesticides, and heebicides are all analytes of
concern. Enough solids should be generated for extraction such that the volume of TCLP extract will be sufficient to support all of the analyses required. If
the amount of extract gencrated by a single TCLP extraction will not be sufficieat to pedorm all of the analyses, more than one extraction may be performed

7.2.1 §f the waste will obviously yield no liquid when subjected 1o pressure filtration (ice., is 100% solid, see section 7.1.1), weigh out & subsample of

Mk waste (100 gram minimum) and proceed 10 section 7.2.9. .
7.2.2 If the sample is liquid or multiphasic, liquid/solid separation is sequired. This involves the filtration device described in section 4.3.2 and is outlined
in sections 7.2.3 10 7.2.8.

7.23.Pre-weigh the container that will receive the filtrate. ¥

7.2.4 Assemble the filter holder and filter following the manufacturer's instructions. Place the filler o the support screen and secure. Acid-wash the
filter if evaluating the mobility of metals (see section 4.4), . '

Note: Acid-washed filiers may be used for all nonvolatile extractions even when metals are not of concer.

72.5 Weigh cuta subsample of the waste {100 gram minimum} and record the weight. I the waste contains <0.5% dry solids (section 7.1.2), the liquid
pattion of the waste, after filtration, is defined as the TCLP extract. Therefore, enough of the sample should be filtered so that the amount of fiftered
Liquid will support all of the analyses required of the TCLP extract. For wastes containing >0.5% dry solids (sections 7.1.1 or 7.1.2), use the percent
salids information obtained in section 7.1.1 to determine the optimum sample size (100 gram minimum) for filtration. Enough solids should be genemted
by filtration to support the analyses to be performed on the TCLP extrad,
7.2.6 Allow slurries 1o stand 1o permit the solid phase to settle. Wastes that seitls slowly may be centrifuged prior to filtration. Use centrifugation only
asan aid to filtzation. If the waste js centrifuged, the liquid should be decanted and filtered followed by filtration of the solid portion of the waste through
the same filtration system. .
7.2.7 Quantitatively teansfer the waste sample (liquid and solid phases) 1o the filter holder {see section 4.3.2), Spread the waste sample evenly over the
surface of the filter. If filtration of the waste at 4°C reduces the amaunt of expressed liquid over what would be expressed at room temperature, then
allow the sample to wanm Up to room temperature in the device before filtering.

Note: If waste material (1% of the original sample weight) has obviously adhered to the container used to

transfer the sample to the filtmtion apparatus, determine the weight of this residue and subiract it from the saniple

weight determined in section 7.2.5, 1o determine the weight of the waste sample that will be filiered.
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Note: Instantanzous application of high pressure can degrade the glass fiber filter and may cause prematurc

plugging.
7.2.8 The material in the filter bolder is defined as the solid phase of the waste, and the filtrte is defined a3 the liquid phase. Weigh the Gltrate. The
liquid phase may now be either analyzed (See section 7.2.12) or stored a1 4°C until time of analysis.

Note: Some wastes, such a3 oily wastes and some paint wastes, will cbviously. contain some material that appears

to be  liquid. Even afier applying vacitem or pressure filtrtion, as ottlined in section 7.2.7, this material may

not filler. If this is the case, the material within the filtration device is defined as a solid and is cartied through

the extraction as a solid. Do not replace the original filler with a fresh filter under any circumstances. Use only

one fiter, ) : .
7.2.9 1 the waste contains <0.5% dry solids (see section 7.1.2), proceed to section 7.2.13. If the waste contains >0.5% dry solids (see section 7.1.1 or
7.1.2), and if particle size reduction of the solid was needed in section 7.1.3, proceed to section 7.2.10. If the waste as received passes a 9.5 mm sieve,
quantitatively transfer the solid material into the extractor bottle along with the filler used to scparate the initial liquid from the solid phase, and proceed
7210 Prepare the sotid portion of the waste for extraction by crushing, cutting, of grinding the waste to a uiface area or particle size as described in
section 7.1.3. When the surface area of particle size has been appropriately altered, quéntitatively transfer the solid material fnto an extractor bottle.
Include the filter used to scparute the initial liguid from the solid pliase.” )

Note: Sieving of the waste is not normally required. Sarface area requirements are meant for filamentous {e.g.,

paper, cloth) and similar waste materials. Actual measurement of sarface area is not recommended. If sieving is

necessary, & Teflon-coated sieve should be used to avoid contamination of the sample.

7.2.11 Determine the amount of extraction fiuid to add fo the extradior vessel as follows:

20 & parcent solids (saction 7.1:1) X weight of waste fitered (section 7.2.6 or 7.2.7)
4

100 . .

Walght of extraction fluid =
L W/ S-jg F&Jf P’tw
Slowly add this amount of appropriate extraction- fluid (see section T.1.4) to the extractor vessel, Close the extractor bottle tightly (it is recommended
that Teflon tape be used 1o ensare a tight seal), sceure in rolary agitation device, and rotate at 30 £2 rpm for 18 42 hours. Ambient temperature (i.c.,
temperature of room in which extraction takes place) shall be maintained at 23 :t?'C during the extraction period. :
Notet As agitation continues, pressure may build within the extracior bottle for some types of wastes {¢.g., limed :
or calcium carbonale containing waste may evalve gases such as carboa dioxide). To relieve cxcess pressure, the
extractor bottle may be periodically opened (c.g., afier 15 minutes, 30 minutes, and 1 hour) and vented into &
hood.,
72.12 Following the 18 £2 hour extraction, scparate the material in the extractor vessel inta'its component liquid and solid phases by filtering through
a new glass fiber filter, a5 outlined in sectioa 7.2.7. For final filtration of the TCLP extracy, the glass fiber filtermay be changed, if necessary, to facilitate
filtration, Filter(s) shall be acid-washed (see section 4.4) if evaluating the mobility of metals. L

7.2.13 Prepare the TCLP extract as follows: : :
7.2.13.1 If the waste contzined no initial liquid phase, the fillered Equid material oblained from section 7.2.12 is defined as the TCLP extract.
Proceed to section 7.2.14. : 7 ) o
7.2.13.2 i compatitle (e.g., muliiple phases will not result on combination), combine the filtered liquid resulting from section 7.2,12 with the
initial liquid phase of the waste obtained in section 7.2.7. This combined liquid is defined as the TCLP extract. Proceed to section 7.2.14,
7.2.13.3 If the initial liquid phase of the waste, as obtained from section 7.2.7, is not or may not be compatible with the filtered liquid resulting
from secticn 7.2.12, do not combine these liquids. Analyze these liquids, collectively defined as the TCLP extract, and combine the results math-
ematically, as described in section 7.2,14. :

7.2.14 Following collection of the TCLP extract, the pH of the extract should be recorded. Immediately aliquot and preserve the exiract for analysis.

Metals atiquots mast be acidified with nitric acid to pH <2. If precipitation is observed upon addition of nitric acid to a small aliquot of the extract, then

the remaining portion of the extract for metals analyses shall not be acidified and the extract shall be analyzed s soon as possible. All other aliquots

must be stored under refrigeration {4°C) until analyzed. The TCLP extract shall be preparcd and analyzed according to appropriste analytical methods.

TCLP extracis to be analyzed for metals shall be acid digesied except in those instances where digestion causes loss of metallic analytes. If an analysis

of the undigested extract shows that the concentration of #ny regulatod meiAlic analyle cXxoceds the regulatory level, then the waste is hazacdous and

digestion of the extract is not necessary. However, data on undigesied extracts alone cannot be used to demonstrate that the waste is not hazardous. if
the individual phases are to be analyzed separately, detennine the volume of the individusl phases (to $0.5%), conduct the appropriate analyses, and
combine the results mathematically by using a simplc_volume-weighled average: -

{Vi){C1)+{V2)(C2}
Vi+Vz

Final Analyte Concantration =

where:
V1=The volume of the first phase (L).
Ci=The concentration of the analyte of concem in the first phase (mg/L).
V2=The volume of the second phase (L).
C2=The concentration of the analyte of concetn in the second phase (mg/L).
7.2.15 Compare the analyle concentrations in the TCLP extract with the levels identified in the appropriate regulations. Refer to section 8.0 for quality

assurance requirerments.
rocedure When Volatiles are Involved. Use the ZHE device to obtain TCLP extraci for analysis of volatile compounds oaly. Extract resulting from the

use of the ZHE shall not be used 10 evaluate the mobility of nonvolatile analytes (c.g.. metals, pesticides, e1c.). .
The ZHE device has approximately a 500 mL intemal capacity. The ZHE can thus accommodate a maximum of 25 grams of solid (defined as that fraction
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of & sanuple from which no additional liquid may be foroed oul by an applicd pressurc of 50 psi), due 10 the need to add an amount of extraction {luid equal
1o 20 times the weight of the solid phase.
Charge the ZHE with sample only once and do not open the device until the final extract (of the solid) has been collected. Repeated [illing of the ZHE to
obtain 25 grams of solid is not permitted.
Do not allow the waste, the initia} liquid phase, or the extract to be exposed to the atmosphere for any more time than is absolutely necessary. Any manipulalion
of these materials should be done when cold (4°C) to minimize foss of volatiles. .
7.3.1 Pre-weigh the (zvacuated) filtrate collection comtainer (Sce section 4.6) and set sside. If using a TEDLAR® bag, express all liquid from: the ZHE
device into the bag, whether for the initial or final liquid/solid separation, and take an aliquot from the liquid in the bag for analysis. The containers
listed in section 4.6 are recommended for use under the conditions stated in sections 4.6.1-4.6.3. .

7.3.2 Place the ZHE piston within the body of the ZHE (it may be helpful first to moisten the pision O-rings slightly with extraction flyid). Adjust the

piston within the ZHE body 1o & height that wilt minimiize the distance thé piston will have 1o move once the ZHE ix charged with sample (based dpon’ * -~ -

sample size requirements determined from section 7.3, section 7.1.1 andfor 7.1.2). Secure the gas inletfoutlet flange (bottom flange) onto the ZHE body
in accordance with the manufactuter's instructions. Secure the glass fiber filter between the support screens and set aside. Set liquid inlet/outlet flange
(top flange) aside. _ . .
733 If the waste is 100% solid (see section 7.1.1), weigh out a subsample (25 gram maximum) of the waste, record weight, and proceed to section
7.3.5. ' ' .
7.3.4 If the waste contains <5% dry solids (section 7.1.2), the liquid portion of waste, after filiration, is defined as the TCLP extradt. Filter enough of
the sample 5o that the amount of filtered liquid will support all of the volatile analyses required. For wastes containing »>5% dry solids (sections 7.1.1
andfor7.1.2), usethe percent solids information obtained in section 7.1.110 determine the optimum sample size to charge into the ZHE. The recommended
sample size is as follows: )

7.3.4.1 For wastes containing <5% solids {s¢¢ Section 7.1.1), weigh out a 500 gram subsample of waste and record the weight.

7.3.4.2 For wastes oontaini‘ng >5% solids {see Section 7.1.1), determine the amount of waste to charge into the ZHE as follows:
25

Weight of waste to change ZHE = x 100
: _percant solids {secton 7.1.1)

Weigh out a subsample of the waste of the appropriate size and record the weight.

7.3.5 If particle size reduction of the solid portion of the waste was required in section 7.1.3, proceed to section 7.3.6. If particle size reduction was aot
required in section 7.1.3, proceed to section 73.7. - .

7.3.6 Prepare the waste for extraciion by crushing, culting, or grinding the solid portion of the waste to a surface area or particle size as described in
section 7.1.3.1. Wastes and appropriste reduction cquipment should be refrigerated, if possitile, to 4°C prior to particle size reduction. The means used
to effect-particle size reduction must not generate heat in and of itself. If reduction of the solid phase of the waste is necessary, exposure of the waste
1 the atmosphere should be avoided to the extent possible.

Notes Sieving of thé waste is not recommended due to the possibility that volatiles may be lost. The use of an

appropriately graduated ruler is recommended a3 an acceptable alternative, Swiface area requirements are meant

for filamentous {c.g., paper, cloth) and similar waste materials. Actual measurement of sudface area is not rec-

ommended.

When the surface area or patticle size has been appropriately altered, proceed to section 7.3.7.
7.3.7 Waste slurries need ot be allowed to stand to permit the solid phase to setde. Do not centrifuge wastes prior to filtration.

7.3.8 Quantitatively transfor the entire sample (liquid and solid phases) quickly to the ZHE. Secure the filter and support screcns onto the top flange of
the device and secure the top flange to the ZHE body in accordance with the manufaciurer's instryetions. Tighten all ZHE fittings and place the device
in the veriical pasition (gas inlet/outlet flange on the botiom). Do not attach the extract collection device to thetop plate.

Note: If waste material (>1% of original sample weight) has ebviously adhered to the container used to transfer
the sample to the ZHE, detemine the weight of this residue and subtract it from the sample weight determined
in section 7.3.4 to determine the weight of the waste sample that will be filtered.

Attach a gas line to the gas inlet/outlet valve (botiom flange) and, with the liquid inleyfoutlet valve (top flange) open, begin applying gentle pressure of
1-10 psi (or more if necessary) to force all headspace slowly out of the ZHE device into & hoed, At the fist appearance of liquid from the liquid
inletfoutlet valve, quickly close the valve and discontiaue pressure. If filtration of the waste at 4'C reduces the amount of expressed Yiquid over what
wouold be expressed at room tempe rature, then allow the sample to warh up to reom lemperature in the device before filtering. If the waste is 100%
solid (see section 7.1.1), slowly increase the pressure 1o a maximum of 50 psi to force most of the headspace out of the device and proceed to section
7312
7.3.9 Attach the evacuated pre-weighed filtrate collection container 10 the liguid inletfoutlet valve and open the valve. Begin applying genle pressure
of 1-10 psi to force the liquid phase of the sample into the fillrate collection container. If no additional liquid has passed through the filier in any 2
miaute interval, tlowly increase the pressure in 10 psi increments to a maximum of S0 psi, After cach incremental increase of 10 psi, if no additional
liquid has passed through-the filter in any 2 minute interval, proceed to the next 10 psi increment. When liquid flow has ceased such that continued
- pressure filtration at 50 psi does not result in any additional filtrate within a 2 minute period, stop the Gltration. Close the liquid inlet/outlet valve,
discontinue pressare Lo the piston, and disconnect and weigh the filtrate collection container.

Note: Instantaneous application of high pressure can degrade the glass fiber filter and may cause premature

plugging. _
7.3.10 The material in the ZHE is defined as the solid phase of the waste and the filtrate is defined as the liquid phase.

Note: Some wastes, such as oily wastes and some paint wastes, will obviously contain some material that appears

1 be a liquid. Even after applying pressure filtration, this material will not filter. If this is the case, the malerial

within the fltration device is defined as a solid and is carmied through the TCLP extraction as a solid.
If the original waste contained <0.5% dry solids (see section 7.1.2), this filtrate is defined as the TCLP extract and is analyzed direcily. Proceed to
section 7.3.15.
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7.3.11 The liquid phase may now be cither analyzed immediately (See sections 7.3.13 through 7.3,15) or stored at 4*'Cunderminimal headspace vondi
until time of analysis. )
Determine the weight of extraction fluid #1 10 add 1o the ZHE as follows:

20 x percent solids (section 7.1.1) x weight of waste filtered (section 7.3.4 or 7.3.8)

Weight of extraction fluid =
100

7.3.12 The following sections detail how to add the appropriate amount of extraction fluid to the solid material within the ZHE and agitation of the 3
vessel. Extraction fluid #1 is used in all cases {See section 5.7).
#.3.121 With the ZHE in the vertical position, attach a line from the extraction fluid reservoir to the liquid inlet/outlet valve. The line used
contain fresh extraction fluid and should be preflushed with fluid o eliminate any air pockets in the line, Release gas pressure on the ZHE,
(from the gas inlet/outler valve), ‘open the liquid inlét/outlet valve, aad begin transferring extraction fliid (by pumping or similar means) intc
" ZHE. Continue pumping exttaction fluid into the ZHE until the appropriate amount of fluid has been introduced into the device.
1.3.12.2 After the extraction fluid has been added, immediately close the liquid inletfoutlet valve and disconnect the exiraction fluid line. ¢
the ZHE to ensure that all valves are in their closed positions, Manually rotate the device in an end-over-¢nd fashion 2 or 3 times. Repositic
ZHE in the vertical position with the Equid inletfoutlet valve on top. Pressurize the ZHE to 5-10 psi (if necessary) and slowly open the lr.
inlet/outlet valve lo bleed out #ny headspace (into a hood) that may have been introduced due 1o the addition of extraction fluid. This blees
shall be done quickly and shall be stopped at the first appearance of liguid from the valve. Re-pressurize the ZHE with 5-10 psi and check all ~
fittings to ensure that they are closed. .
7.3.12.3 Place the ZHE in the rotary agitation apparztus (if it is not already there) and rotate at 30 £2 rpm for 18 12 hours. Ambieat tenrpera
(ie., temperature of room in which extraction' occurs) shiall be maintained at 22 33°C during agitation. . '
7.3.13 Following the 18 32 hour agitation period, check the pressure behind the ZHE piston by quickly opening and closing the gas inlet/outlet
and nating the escape of gas. If the pressure has not been maintained (f.e., no gas release observed), the device is leaking. Check the ZHE forle:
as specified in section 4.2.1, and perform the extraction again wilh & new sample of waste. If the pressure within the device has been maintainea.
material in the extractor vessel is once again separated into its component liquid and solid phases. If the waste contaited an injtial liquid phase,
liquid may be filtered directly into the same filtrale collection container (ie., TEDLAR® bag) holding the initial liquid phase of the waste, A sep-
filtrate collection container must be used if combining would create multiple phases, or there is ot énough volume left within the filtrate colle
coutsiner. Filter through the glass fiber filter, using the ZHE device as discussed in section 7.3.9. All extract shall be filered and collected |
TEDLAR® bag is used, if the extract is multiphasic, or if the waste contained an initial liquid phase (see sections 4.6 and 73.1).
Note: An iniine glass fiber filter may be used to filter the material within the ZHE if it is suspected that the
glass Fiber filter has been ruptured.
1.3.14 I the original waste contained no initial liquid phase, the fillered liquid material obtained from section 7.3.13 is defined as the TCLP extea
the waste coatained an initial liquid phase, the filtered liquid material obtained from section 7.3.13 and the initial liquid phase (section 7.3.9
collectively defined as the TCLP extract, : -
7.3.15 Foliowing collection of the TCLP extract, immedistely prepare the extract for analysis and store with minimal headspace at 4°C untd anal:
Analyze the TCLP extract according to the appropriate analytical methods. If the individual phases are to be snalyzed scparately (i.c., are not misc:
determine the volume of the individual phases (to 0.5%), conduct the appropriate analyzes, and combine the results mathematically by using a s
volume-weighted average: :

(V1) (C1}+{(V2) (C2)
Vi+Va

Final analyte concentration =

where:

V1=The valume of the first phases (L). -

C1=The concentration of the analyte of concemn in the first phase (mg/L).
V2=The volume of the second phase (L).

Ca=The concentration of the analyte of concern in the second phase (mg/L),

1.3.16 Compare the analylc concentrations in the TCLP extract with the levels identified in the appropriate regulations. Refer to section 8.0 for qua |
assurance requirements. '

8.0 Quality Assurance

£.1 A minimum of one blank (using the same cxtraction fluid as used for the samples) must be analyzed for every 20 extractions that have been condur
in an extraction vessel, ' .
8.2 A matrix spike shall be performed for each waste type (e.g., wastcwater ireatment sludge, contaminated soil, ete.) unless the result exceeds the regula
level and the'data is being used solely to demonstrate that the waste property excecds the regulatary level. A minkmum of one mateix spike must be analy
for each analytical batch. The bias determined from the matrix spike determination shall be used to correct the measured values. (See sections 8.2.4 and 8.2
As 2 minimum, follow the matrix spike addition guidance provided in each analytical method. :

8.2.1 Matrix spikes are 10 be added after filtration of the TCLP extract and before preservation. Matrix spikes should not be added prior to T(

extraction of the sarnple. -

£.2.2 In most cases, matrix spikes should be added a1 a concentrtion equivalent to the comresponding regulatory level. If the analyte concentratior

less than one half the regulatory level, the spike concentration may be as low as one half of the analyte concentration, but may not be aot less than
times the method detection limit. In order lo avoid differences in matrix effects, the matrix spikes must be added to the same nominal valume of TC

eXtract as that which was analyzed for the unspiked sample,
8.2.3 The purpose of the matrix spike is to monitor the performance of the analytical methods used, and 1o determine whether matrix interferences e
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Use of other intemal calibration metheds, maodification of the analytical methods, or use of altemate analylical mehods may be nceded to accurately
measure the analyte concentration of the TCLP extract when the recovery of the matrix spike is below the expected analytical method performance.

8.2.4 Matrix spike recoveries are calculated by the following fomula:
%R (% Reacovery)=100 (X% —~ Xu)/K
where: '
Xi=measured value for the spiked sample,
Xu=measured value for the unspiked sample, and
. K= known value of the-spike in the sample.. + .- % .-
8.2.5 Measured values are corrected for analytical bias using the following formula:
=100 (Xu S4R)-
where:
X=cormrected value, and
Xo=measured value of the unspiked sample.

83 All quality control measures desceibed in the sppropriate-analytical methods shall be followed. -
8.4 Samples must undergo TCLP extraction within the following time periods:

SAMPLE MAXIMUM HOLDING TIMES [Days]

From: From: . From: -
Fiold ‘;%iiecuon TCLP_g_:t:rachon . Preparau\{% ?xtmcuon ' Total elapsed fims
) TCLP axtraction Preparative extraction Datarminative analysis _ ’
Volatiles - R U "~ NA 14 "28
Semivolatilas 14 . 7 40 61
Mercury 28 NA 28 ' 58
Matals, excapt mercury U 180 NA 180 360

NA = Not applicable,

If sample holding times are exceedsd, the values obtained will be considered minimal concentrations. Exceeding ihe holding time is not acceptable in estab-
lishing that a waste does not exceed the regulatory level. Exceeding the holding time will not invalidate characterization if the waste cxceeds the regulatory

Jevel. ¥

TABLE 1.—VOLATILE ANALYTES 2

Compound CAS no. Compound CAS no. Compound . CASno.
Acetone 67-64-1 Ethyl acetate 141-78-6 Toluene . . - 108-88-3
Benzene 71-43-2  Ethyl benzens 100-414 1,1,1-Trichloroathane 71-55-6
n-Butyl alcohot 71-36-3 Ethyl ether §0-29-7 Trichloroethylane 78-01-6
Carbon disulfida 75-15-0 Iscbutanot 78-83-1 Trichiorofluoromethane 75-69-4
Carbon tetrachloride 56-23-5 Mathanol 67-56-1 1,1,2-Trchtoro-1,2,2-tri- 76-13-1
Chlorcbenzene ' 108-90-7 Methylens chloride . 75-09-2 fiuoroethane
Chioroform . 67-66-3 Mathyl othyl ketone - - 78-93-3 Vinyl chloride 75-01-4
1,2-Dichloroathane 107-06.2 Methyl isobutyl ketone 108-10-1 Xylene
1,1-Dichloroathylene ; 75-35-4 Tetrachleroethylene : 127-18-4

' 1330-20-7

! When testing for any or all of these analytes, the z¢ro-headspace extractor vessel shall be used instead of the boitle extractor.
2 Benzene, cabon tetrachloride, chlorobenzene, chloroform, 1,2-dichloroethane, 11 -dichloocthylene, methyl cthyl ketoné, tetrachloroethylene,

trichloroethylene, and vinyl chloride are toxicity characieristic constituents,

@&McCoy and Associates, Inc. 1387 The RCRA Land Disposal Restriclions:
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TABLE 2—SUITABLE ROTARY AGITATION APPARATUS T

LAE’V"*'\ [T nfhr‘-.\
%

Company Location Model
Analytical Testing and Consulling Ser- Warrington, PA, {215) 343-44%} 4.vassel {DC20S), 8-vessel (DC20), 12-vessel (DC20B).
vices, Inc. 43 -1 {
Associated Design and Manufactur- Alexandria, VA, (703) 549-5999, 2-vessef (3740-2), 4-vessel {3740-4), 6-vessel (3740-6), 8-
ing Company. Tt eq 19 \Zfi-fset (3740-8), 12-vessel (3740-12), 24-vessel (3740-
Emvironmental Machine and Design,  Lynchburg, VA, (804) 845-6424. 8-vessel (08-00-00) 4-vessel (04-00-00).
Inc. , ) _ 25)- 2836 {2} :
IRA Machine Shop and Lahocatery. . ~ Santirca, PF&BOQ) 752-4004. - ‘B-vessel (011001). ™ - e
tars Lande Manufacturing. Whitmare Lake, M, (313) 449-41167  10-vessel (01VRE), 5-vessel (SVRE).
Millipore Corp. Badford, MA, (800) 225-3384, 4-ZHE or 4 14iter, bottle extractor, {YT30ORAHW).

1 Any device that rotates the extraction vessel in an end-over-end fashion at 30 £2 rpm is accepuable.

TABLE 3—SUITABLE ZERO-HEADSPACE EXTRACTOR VESSELS

Company : ' "7 Location Model No.
Analytical Tasting and Consulting Sarvices, [nc. Wanington, PA, (215} 343-4490. €102, Mechanical Pressure Davice.
Associated Design & Manufactwing Company. Alexandria, VA, (703) 549-5099.  3745-ZHE, Gas Pressure Devica,
Lars Lande Manufacturing % Whitmore Laka, M, (313) 449-4116, ZHE-11, Gas Prassure Device.
Milipore Corp. _ Badford, MA, (800} 225-3384, YT30090HW, Gas Pressure Device
Environmental Machine and Design, inc. Lynchburg, VA, (804) 845-6424. VOLA-TOX1, Gas Pressura. Device.

! Any device that meets the specifications listed in section 42.1. of the method is acceptable.
? This device uses a 110 mm filter.

TABLE 4—SUITABLE FILTER HOLDERS *

Company Location Model Size
Nucleopore Corporation. " Pleasanton, CA, (800) 882-7711, 425910 142 mm.
: * 410400 47 mm,

Micro Filtration Systems. Dublin, CA, (B00) 334-7132, (415) 828-6010. 302400 142 mm.
311400 47 mm.

Millipore Corporation. Bedford, MA, (800) 225-3384. YT30142HW © 42 mm,
XX1004700 T 47 mm.

! Any device capable of separating the liquid from the solid phase of the waste is suitable, providing thiat it is chemically compatible with the waste and
the coastituents (o be analyzed. Plastic devices (not lisied above) may be used when only inorganic analytes are of concem. The 142 mm size filter

holder is recommended.

TABLE 5—SUITABLE i:ILTER MEDIA

Company Location Maodel Pore size (itm)
Millipare Corparation. Bedford, MA, (800} 225-3384. AP4Q 0.7
Nucteopore Corporation. Pleasanton, CA, (415) 463-2630. 211625 0.7
Whatman Laboratary Products, Inc, Clifton, NJ, (201) 773-5800. GFF 0.7
Micro Filtration Systems. Dublin, CA, (800) 334-7132, (415) 828-6010. GF75 0.7

' Any filter that meets the specifications in section 4.4 of the Method is suitable.
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METHOD 1311
TOXICITY CHARACTERISTIC LEACHATE PROCEDURE

( “START )

1

_ b_Use al f
sub-sample o
Liquid
\
‘Separate- . Separate
liquids from Whatis - : liquids from
solids with | < 0.5% the % >0.5% | solids with
0.6-0.8 um solids in the "1 0.6-0.8um
- glass fiber waste? glass fiber
filter : o : filter
100%
! ] Solid
Discard Examine
solids solids B
¢
Must the
solid be Yes
milled?
L
Reduce
: particle size
Extract with - 10 <9.5mm
appropriate fluid -
1) Bottle extractor for
) Sgn-\éolati!e?
2 E device for -
volatiles o
©McCoy and Associates, Inc. 1391 The RCRA Land Disposal Resirictions:
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METHOD 1311 (CONTINUED) _
-TOXICITY CHARACTERISTIC LEACHATE PROCEDURE

r
Store liquid
( B ) at 4°

f

Separate Measure ainount of
extract from * liquid and analyze
solids with (mathematically
06-0.8um . combirie result with

glass fiber result of extract
filter “ analysis)
"1 Solid
Discard " Combine
solids . extract with
liquid phase
_ of waste
&
Analyze
iiqu%(dz
STOP .

[45 FR 33119, May 19, 1980, as amended at 46 FR 35247, July 7, 1981; 55 ER 11863, Mar. 29, 199¢; 55 FR
26987, June 29, 1990] )
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MINISTERE DE L'ENVIRONNEMENT

GOUVERNEMENT DU QUEBEC

BOLS - DETERMINATION DU KERCURE
PAR SPECTROPHOTOMETRIE D'ABSORPTION ATOMIQUE

FORMATION DE VAPEUR

MENVIQ. 88.01/210 - Hg 1.1



INTRODUCTION

Le mercure est présent dans certains minéraux, des roches
ignées, métamorphiques et sédimentaires, 1ié & de la matidre
organique. Il existe & 1'état monovalent et bivalent, la con-
centration moyenne de mercure dans la crofte terrestre est de
0,08 mg/kg.

Les principales sources de mercure sont les effluents in-
dustriels (chlore et soude caustique, pharmaceutique et de
pates et papiers), les pesticides utilisés pour le traitement
des terres agricoles.

Le mercure est un élément toxique chez 1*homme. La voie
gastro-intestinale, le systéme nerveux, le systéme cardiovas-
culaire, l'appareil respiratoire et la peau sont les principaux
systames affectés par 1'exposition chronique au mercure.

1. DOMAI ‘APP B

cette méthode s'applique & la détermination du mercure
dans les sols. '

Le domaine dt'étalonnage se situe entre 0,2 pg/L et
10 pg/L Hg. Le poids de 1t&chantillon utilisé étant de 0,5 ¢
dilué dans 100 nL, le domaine d'apylication se situe entre
0,04 mg/kg et 2 mg/kg de Hg.

2. PRINCIPE ET THEORIE

La détermination du mercure steffectue en 2 étapes. La
premidre consiste en une digestion de_l'échantillon en milieu

3 . . ok
gageetoggmﬂr u%:wauinwﬁ s S Dy ket S S

i ;;-."';%, .

Dans le seconde é&tape, les ions me;gg;iguesuréggips en
gg;ggggwglémentaire sont amenés sous forme gazeuse dans une
cellule. Le mercure contenu dans la cellule est dosé par
spectrophotométrie dtabsorption atomique avec formation de
vapeur.

LLa concentration de 1'échantillon est déterminée par

comparaison entre ltabsorbance de 1téchantillon et les absor-
pances d'une gamme d'étalons.

MENVIQ. 88.01/210 - Hg 1.1
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3. FIABILITE

Pour la définition des termes suivants, voir la section
vocabulaire.,

3.1 INTERFERENCES

Les composés organiques volatils, en particulier 1les
aromatiques, peuvent absorber s'ils sont entrainés dans la
cellule optique. Il faut porter beauccup d'attention A toute
manipulation de solvants organiques dans le voisinage de 1'ins-
trument.

3.2 LIMITE DE DETECTION -

La limite de détection est de 0,04 mg/kg Hg.

3.3 LIMITE DE QUANTIFICATION

Aucune donnée statistique n'est disponible.

3.4 SENSIBILITE

Aucune donnée statistique n'est disponible.

3.5 FIDELITE
3.5.1 Répétabilité
4

Aucune donnée stétistique n'*est disponible.

3.5.2 Reproductibiliteé

Aucune donnée statistique n'est disponible.

3.6 JUSTESSE

Aucune dennée statistique n'est disponible.

Prélever un &échantillon représentatif dans un contenant de
verre ou de plastique exempt de contaminants.

MENVIQ. 88,01/210 - Hg 1.1



Conserver l'échantilion & environ 4°C. Aucun agent de
préservation n'est requis. Le délai de conservation entre le
prélavement et l1'analyse ne doit pas excéder 6 mois.

$.  APPAREILLAGE

Les margues de commerce apparaissant vi-dessous ne sont
mentionnées qu'a titre de renseignement.

5.1 - Spectrophotométre d'absorption atomigque de marque -
Perkin-Elmer (modéle 603).

5.1.1 - Une cellule de quartz dont le trajet optique est de
15 cn. :

5.1.2 = Un support pour la cellule.
5.1.3 =~ Une lampe E.D.L pour le mercure.

5.1.4 — Une boite d'alimentation pour une lampe E.D.L.

5.2 - Bouteilles a DBO de 300 mL.

5.3 - Une té&te d'aération munie d'un joint rodé s‘*ajustant de
fagon étanche sur les bouteilles A DBEO.

5.4 - Une trappe & humidité. :

5.5 - Une trappe 3 mercure.

5.6 - Une &tuve capable de maintenir une température de
180°C * 5°C.

5.7 - Une pompe péristaltique pouvant débiter 3 litres d'air
par minute. _ '

5.8 -~ Un enregistreur de marque Perkin-Elmer, modéle S6.

6. REACTIFS ET ETALONS

Tous les réactifs commerciaux utilisés sont exempts de
mercure, a moins dtindication contraire.

MENVIQ. 88.01/210 - Hg 1.1



6.1

L'eau utilisée pour la préparation des réactifs et
&talons est de l'eau distillée ou déminéralisée.

Acide chlofhydrique, HCl.

Acide nitrique, HNO;.

Chlorure stahneux, SnCl;.

Permanganate de potéssium, KMno,.

Persulfate de potassium, K;5;0.

Chlorure d'hydroxylamine, NH,OH-HCI1.

Perchlorate de magnésium, Mg(ClO,),.
:

Chlorure de mercure (A.C.S.), HgCl,.

Chlorure de sodium, Naci.

Solution d‘acide nitrique 10% (V/V).

des

Diluer 100 mL de HNO, dans environ 800 mlL d'eau,
laisser refroidir et compléter a 1000 nL avec de l'eau.

MENVIQ. 88.01/210 - Hg 1.1



Solution de persulfate de potassium 5% (P/V).

Dissoudre S0 g de K;S,0, dans environ 800 mL d'eau et
compléter 3 1000 mL avec de l'eau.

Cette solution se conserve un mois.
Solution de permanganate de potassium 5% (P/V).

Dissoudre 50 g de KMno, dans environ 800 mL. d'eau.
Faire bouillir pendant 10 minutes et laisser refroidir.
Transférer dans une fiole jaugée de 1000 mL et complé-
ter au trait de jauge avec de l'eau.

Cette solution se conserve un mois.

Solution combinée de chlorure de sodium 12% (P/V) et de
chlorure d‘'hydroxylamine 12% (P/V).

Dissoudre 120 g de NaCl et 120 g de NH,OH-HCl dans
environ 800 mL d'eau, puis compléter a 1000 nlL avec de
1l'eau.

Cette solution se conserve un mois.
Solution de chlorure stanneux 20% (P/V).

: 30
Dissoudre en chauffant 290 .g de SnCl, dans environ
800 ml. d'eau et laisser refroidir. Transférer dans une
fiole jaugée de 1000 mL et compléter au trait de jauge
avec de l'eau. (HC | (0% ) '

Solution-&talon de mercure de 1000 mg/L Hg.

Utiliser une solution-&étalon commerciale ou la préparer
comme suit: dissoudre 1,354 g de HgCl, dans environ
800 nlL d'eau, ajouter 1,5 nL de HNO; et compléter a. -
1000 mL avec de l'eau.

- Solution-é&talon de mercure de 10 mg/L Hg.

Dans une fiole jaugée de S00 mL, intreduire & 1l'aide
d'une pipette, 5 mL de la solution-étalon de mercure de
1000 mg/L Hg- et compléter au trait de jauge avec de
lteau.

MENVIQ. 88.01/210 - Hg 1.1



- Rincer avec HNQ, 10%.

6.17 - Solution-étalon de mercure de 1 mg/L Hg.

Dans une fiole jaugée de 100 mL, introduire A 1l'aide
d'une pipette, 10 mL de la solution-étalon de mercure
de 10 mg/L Hyg, ajouter 5 mL de HNO, et compléter au
trait de jauge avec de l‘'eau.

6.18 - Solution-étalon de mercure de 100 ug/L Hg.'

Dans une fiole jaugée de 100 mL, introduire & 1'aide
d'une pipette, 10 mL de la solution-étalon de mercure
de 1 mg/L Hg et compléter au trait de jauge avec de
lteau.

6.19 - Solution-étalon de mercure de 10 ug/L Hg.
Dans une fiole jaugée de 100 mL, introduire A ltaide
d'une pipette, 10 mL de la solution-étalon de mercure

de 100 ug/L Hg, ajouter 5 mL de HNO,; dans environ 80 nL
d'eau et compléter au. trait de jauge avec de l'eau.

7. PROTOCOLE ANALYTIQUE
7.1 TRAITEMENT DE LA VERRERIE

Toute la verrerie utilisée doit &tre soigneusement lavée
et décontaminée aprés chaque usage selon la méthode suivante:

- Rincer avec de 1l'eau.

- Sécher a 180°C pendant deux heures
7.2 EBEEABaIIQE_DE§_EQLHIIQH§:EIALQEﬁ_QE,HEBQHBE_QE_QA_ﬁ_EI
16 ug/L Hg

Dang une série de bouteilles A DBO de 300 mL, introduire
4 l'aide de pipettes, S5, 8 et 10 ml. de la "solution-étalon de
mercure de 100 ug/L Hg, ajouter 5 mL de HNO, et ajouter de
1'eau pour compléter 3 un volume de 100 mL.

Il est & noter que les solutions-étalons sont traités de
la méme fagon que les é&chantillons.
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Dans une série de bouteilles 2 DBO de 300 mL, introduire
& l'aide de pipettes, 2, 5, 10 et 20 mL de la solution-étalon
de mercure de 10 ug/L Hg, ajouter S5 mlL de HNO, et ajouter de
l'eau pour compléter 3 un volume de 100 mL.

Il est & noter que les solutions-&talons sont traités de

la méme fagon que les é&chantillons.

7.4

P TION S

Peser 0,5 g d'échantillon dans une bouteille A DBO de
300 mL. 2Ajouter par portions successives, 7,5 mL de HC1,
2,5 mL de HNO;, 10 mL d'une solution de KMnO, 5% (P/V) et
5 mL d'une solution de K50, 5% (P/V). Agiter aprés
chaque addition. ‘

Laisser reposer pendant une nuit.

Ajouter 10 nL d'une solution combinée de chlorure de
sodium et de chlorure d'hydroxylamine 12% (P/V} et agiter
jusqu'a décoloration.

Ajouter 65 mL dt'eau.

DOSAGE B

Assembler les appareils tels qu'illustrés & ia fiqure 1.

Effectuer la mise sous tension du spectrophotométre dtab-
sorption atomique et de l'enregistreur.

Fixer l'énergie de la boite d'alimentation de 1la lampe
E.D.L. & 5 watts. 1le temps de stabilisation de 1la lampe
est d'environ une heure. Aprés ce délai un réajustement
de 1'énergie_est parfois nécessaire.

Ajuster les conditions d'opération du spectrophotomé&tre
d'absorption atomigque comme suit:

Longueur dfonde : 253,7 mn
Fente : 3
Mode continue ¢ {(cont)

Signal conentration: (conc)
Enregistreur : TC3
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- placer la cellule dans le faisceau optique et effectuer
1'alignement vertical, horizontal et rotatif afin d‘'obte-

nir le minimum d'absorbance.

- Ajuster le zéro et fixer'le temps d'intégration & 0,5 se-
conde.

- Ajuster la sensibilité de ltenregistreur a 5 mV et la
vitesse de déroulement du papier a 10 mm/min.

- Démarrer la pompe de l'aérateur.

- Les solutions-&talons et les échantillons sont traités in-
dividuellement. Ajouter rapidement 5,0 mL de la solution
de chlorure stanneux et refermer immédiatement la bou-

teille avec l'aérateur.

- -Lorsque 1ftabsorbance atteint un maximum, purger le syst2me
jusqu'a ce qu'elle revienne au minimum en traneférant la
pince du point A au point B. )

- Lorsque les analyses sont terminées, fermer l'enregistreur

-~ et les diverses composantes du montage.

8. ¢ 88ION fs
Tracer une courbe d'étalonnage 3 partir des mesures d'ab-

sorbance (hauteur ou surface des pics) et des concentrations

des solutions étalons. Déterminer la teneur en mercure des
échantillons 4 ltaide de cette courbe.

Les résultats sont exprimés en mg/kg de Hg dans le sol
selon 1l'équation suivante:

AxD

C = —————r———
1000 x B

ol
C: Concentration de mercure dans le sol (mg/kg).

A: Concentration de mercure dans la solution dosée (pg/L) .
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B: Poids de l'échantillon utilisé (g}.

D: Volume final de la solution dosée (mL).

F: Facteur de dilution de la solution dosée, si néces-
saire.
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DETERMINATION DES SULFURES DANS UNE EAU USEE
par la méthode colorimétrique au bleu de méthyléne

1- REACTIFS ET BTALONS

Eau utilisée : eau déminéralisée

B8olution d’amiden

. Mettre 2 g d‘/amidon solubre dans 100 mL d’eau bouillie.
Ajouter 0.2 g d‘acide salicylique comme agent de
préservation. : :

Solution d’/hydroxyde de sodium 6,0 N
. Dissoudre 240 g de NaOH dans environ 800 ml d’eau et
‘ compléter & 1 000 ml.

Solution d’acide sulfurique 50 % (v/V)
. Diluer 250 ml de H,S0, dans environ 200 ml d’eau, laisser
refroidir et compléter i 500 ml.

Solution d’acide chlorhydrique 6,0 N
. Diluer 100 ml de HCl dans environ 50 ml d’eau, laisser
refroidir et compléter & 200 ml.

Solution d’acétate de zine 2,0 N
. Dissoudre 440 g de 2zn (CH;C00),.2H,0 dans 7060 ml d‘eau et
compléter 34 1 000 ml.
Solution thiosulfate de sodium 1 N ’
. Utiliser wune solution commerciale de Na,S,0, 1 N
certifiée.

Solution de thiosulfate de sodium 0,025 N
. Diluer 25 ml de la solution de thiosulfate de sodium 1 N
dans environ/#00 ml d’eau et compléter & 1000ml.

Solution d’iode 0,025 N
. Dissoudre. entre 20 et 25 g de KI dans environ 100 ml
d’eau et ajouter 3,2 g d‘iode. Lorsque 1l’icde est
complétement dissous, compléter a 1 000 ml avec de 1l’eau
et étalonner avec la solution de thiosulfate de sodium
0,025 N.

*Solution d’amine sulfurique acide 27 % (P/V)
. Dissoudre 13,5 g de NZN.~Diméthyl-p—phényléne—diamine
0.3”18/%0\’-'- oXalate dans une solution refroidie contenant 25 ml de

LY

K50, et 10 ml d‘eau. Compléter & 50 ml avec de 1‘eau.

dogen
Ao std

[
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*Solution d’amine sulfurique diluée
. Diluer 2,5 ml de 1a sol ion d’amine sulfurigue acide 2
% (P/V) dans enviro 50 ml de H,50, 50/ 3 (V/V)

compléter & 100 ml ec H,80, 50 % (v/v).

* Conserver dafAs une bouteille de vofre ambre

Solution de chlorure ferrique
. Dissoudre 100 g de FeCl; . 6H,0 dans 40 ml d’eau

Solution de phosphate. d/ammoniun dibasique

. Dissoudre 40 g de (NH,) ,HPO, dans 80 ml d‘eau.

environ 800 ml d‘eau et compléter & 1 000 mi. Cette
solution doit étre étalonnée & chaque fois qu‘elle est
utilisée. Alternativement Oon peut étalonner la solution

de 10 ng/L.
Solution de sulfures de 16 mg/L &* (concentration approximative)
. . Prélever 14 ml de la solution de sulfures de 1 008 mg/L
Fow vt S* et compléter a 1 000 ml avec de l’eau. Etalonner

cette solution selon 1la procédure décrite plus loin &
chaque utilisation.

"t
-¢3v5qﬂ l“ﬁ/L 10 mg/L S* et compléter & 200 ml avec de l7eau. Les

concentrations exactes sont calculées i partir de
1’é&talonnage. H

1t

2=~ PROCEDURE ANALYTIOUE

Etalonnage de la solution d/iode 0,025 N

Dans un erlenmeyer de 250 mi, ajouter 10 ml de la solution d’iode
0,025 N, ajouter 1,0 ml de HCl 6,0 N et porter le volume final du
mélange & 100 ml avec de l’eau. Ajouter le contenu du bout d’une
spatule de l/indicateur d’iode BDH et titrer 1’iode 1libéré avec 1a
solution de Na,s,0, 0,025 N Jusqu’ad décoloration de la solution.

PCL.&:

f e



Calcul de 1la pnormalité de la solution d’iode:

N, - N, # Vi

—,
ol N, Normalité@ de la solution d’iode (N)
N,: Norma Lité de la solution de Na,5,0; (N)
V,: Voluie de la solution de Na,5,0, utilisé (ml)
V,: vVolume de’la solution diode utilisé (ml)

Etalonnage de solution 'de sulfure 3 10 ng/L

Dans un erlenmeYer de 250 ml, ajouter 10 ml de la solution d’iocde
0,025 N, 1,0 mlL de chl 6 N et 100,00 ml de la solution-&talon de
sulfure de 0 mg/L S° en plagcant le bout de la pipette sous 1la
surface du ljiquide. Ajouter le contenu du bout d’une spatule de
1/indicateur «’1i0de BDH et titrer avec la solution de Na,S,0, 0,025
N jusqu’a décoloration de la solution.

Calcul de la «oncentration exacte de la solution de sulfures:

ng/L §* = [ (AXB) ~ (CxD)] x 16 000

E .
ol A: volume de la solution d’iode utilisée (ml)
B:  Normalité de la solution d’iode utilisée (N)
C: Vvolumae de la solution de Na,S,0, utilisée (ml)
D: Normalité de la solution de Na,S,0; utilisée (N)
E: velume de la solution de sulfures utilisse (ml)

Dosage
Démarrer ¢ spectrophotométre Ultraspeé IIT.

Ajuster |4 longueur d‘ondes & 664 mm,

15 :
. Introduitre P95 ml des é&chantillons homogénéisés et des
tube, ajouter 1l de la solution d’amine sulfurique acide

diluge, ©-FZInL ,de la solution de chlorure ferrigque et
mélanger (4 Une 1nversion lente du tube.

, .
Tametin: ‘2?5-5 ml d‘eau + 0,5 ml de H,S0, 50 % (V/V) et 0.15
mI, «le la solution de chlorure ferrique. Un témoin pour
chadue €chantillon doit &tre fait: 7,5 ml d’échantilion
+ 0,2 ml de HySO, 50 % (V/V) + 0.15 mi: de la solution de
charure ferrique.

®

3.8

Attendre % mNinutes et ajouter %6 ml de la solution de
phosphat« d’ammonium dibasique et agiter a quelques reprises,

(— !‘x.},f‘. h G
[AHN R F"' 4o

) - M
(it mod

i



. Attendre 15  minutes avant de procéder aux lectures
d’/absorbance sur le spectrophotométre dans des cellules de 1
cm. Lire le témoin de chaque échantillon et soustraire sa
valeur de celle del’échantillon.

* On ajuste le zéro d’absorbance avec le témoin d‘eau. IR
distillée pour les standards. < BLAKNC deOJ¢ucqu.¢l“““ﬁ

Dans le cas d’échantillons turbides, verser l/&chantilion

- préservé dans un cylindre gradué et laissez décanter une heure
puis transférez le maximum de surnageant, sans affecter le
Précipité. Remplacer Ile volume -soutiré par de l7eau
déminéralisée. Doser ensuite selon la méthode normale. :
Pour concentrer leg échantillons on procéde de la ménme facon
mais en mesurant le volume de départ de 1’échantillon et en
he remplaceant que partiellement le surnageant.

Calculs

. Faire tracer une courbe d‘étalonnage & partir des lectures
d’absorbance et de la concentration des solutions-&talons par
le systéme de traitement de données.

. Les résultats sont exprimés en mg/L de sulfures (S) en tenant
compte s/il y a lieu du facteur de dilution.

R&f.: Standards Methods 4500-SD, 17iéme é&dition. ASTM 4658-87
LG ler septembre 1994.



Exemple de calcul d'ajout

Sulfures - Fau

Ajout de 10 ml du standard 10 ng/L de §? dans 90 ml dféchantillon

$R = Co =  (Cax VE)
VA . X 100

Csrp_X_VSTD
VA

Cg = Concentration trouvée dans l'é&chantillon (mg/1)

C, = Concentration trouvée dans l'échantillon avec ajout (mg/l)
Corp = cancehtration du standard utiliss pour l'ajout (mg/1)

VE = Volﬁme d'échaﬁtillon (M1)

va = Volume final échantillon + ajout (ml)

VSTD = Volume de 1'ajout (ml)

L

<L —

~ 075 0.4 phs pour )0y /L. N

/ - U{%¢yﬁ;k¢un deo ,4£bc7EJL : ;
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MINISTERE DE L'ENVIRONNEMENT

GOUVERNEMENT DU QUEBEC

tapea 4 ay g

80L8 -~ DETERMINATION DES METAUX
METHODE PAR BPECTROMETRIE D'EMISSION
AU PLASMA D'ARGON
MeThode do DIGedTion

H
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MENVIQ. 90.05/210 - Mét. 1.2
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, MEF MT L
HeTrooe D DieesTior Par e U

ol Py

H : Pourcentage d‘humidigé (%) .
P,: Poids de 1'&échantillon aprés séchage a 105°C.

P,: Poids de 1'&chantillon avant séchage & 105°C.

7.1.3 Digestion

1

- Peser exactement environ 2 g d'&chantillon dans un bécher
de 150 mL. Ajouter 10 mL de HNO,, 1 nL de H,0,, placer un
verre de montre sur le bécher et chauffer & re%lux pendant
une heure sans agiter. :

- Lajsser refroidir, laver le verre de montre avec de l'eau,
puis ajouter 2 mL de HNOP et 5 mL de HCl. Chauffer sur une
plaque chauffante jusqufa l'arrét des vapeurs nitreuses.

- Ajouter 25 nL d'eau et chauffer 1légeérement qﬁelques
minutes. Retirer les béchers de la plaque et laisser
refroidir.

Filtrer sur un papier Whatman #41 et récupérer dans une
fiole jaugée de 100 mL. Laisser refroidir et compléter au
trait de jauge avec de l'eau.

Nota: Une solution témoin est préparée de 1a méme fagon que les
échantillons. :

7.2 MISE EN OPERATION DU SPECTROMETRE D'EMISSION AU PLASMA
D'ARGON

- Effectuer la mise sous tension du micro-ordinateur.

-~ ouvrir la bonbonne dfargon et ajuster la pression du
manomdtre de sortie & 60 1bs/po®.

- Ajuster les volumes d'argon utilisé pour le spectrométre
" aux valeurs suilvantes:

Coolant: 20 litres/min.

Sample : 0,35 litres/min.
Plasma : 0,5 litres/min.

MENVIQ. 90.05/210 - Mét. 1.2
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Gouvernement du Québec
Ministare de PEnvirennement
et de la Faune

Service des matibres dangereuses

TRANSMISSION PAR TELECOPIEUR

DESTINATAIRE : M. Guy Mercier

TELEPHONE : 654-2633 TELECOPIEUR ; 654-2600
DESCRIPTION DU DOCUMENT :
NOMBRE DE PAGES (incluant celle-ci) : 14

EXPEDITEUR : SERGE ST-LAURENT
TELEPHONE : 418 643-7819

REMARQUES :

Voici les résultats d'analyses pour les dioxines et furannes, ¢'est mon cadeau de Noél!
Joyeuses Fetes a toi et Myriam |

Salutations,

Serge St-Laurent

2360 chemin Ste-Foy, ler étage
Ste-Foy, Québec, G1V 4H2
Tél, ; 418 643-7819 Fax : 418 644-8562
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Direction des laboratoires
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R CDEI-19- 00 JEU 14086 [T0ENU. LAaLAL SR 1-E01y W) TELISla-ped—1 750 HACKE, P o r————————
Gouvernement gu Quobec .
Ministére de VEnvironnament S$ervice de l'analype das
ot d® |a Faune prllutions industrielles
Lizegtion des laboratoires Cortlfivats d'agezrddlication

SLIENT:

BYROJRT:
- LESPONGABLE
 PRELEVEUR:

DATE DE PRALEVEMENT:
"J3ATE DE RACEPTION:
INDROIT DPRELEVEMENT:

4318 = 53156 -~ 6315

RAPPORT D 'ANALYSE
DIOKINES ET PURANES CHLORES

NUMERO DE LARORATOIRE: 20242

Service des matiéree dangareuses

birection des pelitigues du secteur industriel
Alex—Cendres

St-Laurent Serge

96/09/30
96/11/06
INRE-Pllota, ssandrag avant traltement PLB1S

NATURE: péchat solide
TEMFS(HRE) * 14.16 COUT($): 708.00 BOUTEILLE NO.: 1
: DIOKINES CONC. EQUI.TOX. | LIM.DET. GROVPRS NOMBRE CONG. LIM.DAT,
cHLOoRES pe/ae re/s pu/g HOMOLOGURS it BrEs ;g(g ea/g
23718-TCDD 140 140 2 T4SLD - 14 8500 i
12378-P5SCOD¥ 830 315 4 P5CDD 12 18000 2
123478=HECDD* @60 86 A HECDD . Y 31000.m 1
123678-H6LDDY 1800 180 ;w H7CHD 2 140006 1
12378R-HECDD* 2300 230 1 0CDD 1 24000 1 0.6
1234676-R7CDD | 18000 180 B i a
oCDD 24000 24 0.8 TOTAL e 113800
rage 1 de 4

850 boul. vanimr, Laval, Québeg, HTE BMY - Tél: (514) &be~1750 - Fex: (514) 661-8512
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DEC-15-'96 JEU 15:45 ID:EHV. FAUME 4186448562 NO. TEL: 418 326-2363

EEL-E512 D TEL :S14-6ad~1 7950

RAPRORT D'ANALYSE

DIOXINES BT IMURANES CHLORES

Holbk= &

HO1582 BH1G8 PO4

ftary
I

NUMERC DE LABORATOIRE: 20242
- = .
FURANES CONG. BQUI,TOX, | LIM.DBET. GROUPES NOMBRB CONT. LIM.pi
cHLORSS po/e pa/g pu/y HOMOLOGURS DE Pres py/g pu/y
2378-T4LDR4 4700 470 2 T4CDP iz 18000 2
12518~P5¢br* 1400 70 16 BSCHY 15 25000 “10
23478-PSCDP* 2300 1160 10 uecor 12 20000 | 16
123478=HO6CDY " 5800 680 20 HTORT '4 ) 21000 ) 3n_ﬁ
123678~HOGD* -3 fele] B 270 in ocLF 3 ) 4400 _ 2 4
234678=HECDE* 4300 ' 410 20 o
123789~-HACHP* 210 21 20 TOTAL a4 95405
123&2;;nn7cnr 14600 145 w | ] B
1234759~H7CDF MI;oo 15 40 T -
oCDF 44900 4.4 2
+
ANALOGUEE MARQUES (TR AJ.‘ REGUP. ANALOGUES ManQuUEs QTE AJ.J nmcu£
(pe) ® {rp¢) B
13¢-2,3,7,8-T4GRD 1250 a7 130-2,3,7,8-T4C0F 1;5& e§~
13C~1,2,2,7, B=R5CDD 1250 Bs 13C-1,2,3,7, 8-PSCDF 1250 61
13C1,2,3,6,7,8~K6C0D | 1z50 =T 1ac-ijﬁ,:.ﬁ,7fs-ﬂéc£r 125; 101
13Cc-1,2,3%,4,56,7,8-R70DD 1280 85 130=2,2,%,4,5,7,8-R7CDP ;;56 8o
13c-écpn 1280 ws | 1 T

Page 2 de 4
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L DEC-15-98 TEU L4000 1D ERY, LaAL EE1-8512 10 TEL:S14-S64—-1753 HadE P ———

RAPPORT D' ANALYSE
DIOXINES ET FURANES (HLORES

NUMERO DE LABORATOIRE: 20242

PACTEURS D'EQUIVALENCE DE LA TOXICITE:

La toxicité des mélangss de dioxines et Ifuranes dene l'environnemsnt peut Btre dvaluda par
lrapplizakion d'un aystdne de camparaiecn, agrdd internationalsment, que l'on appelle
¢ Faotenrm  d'@guivalencéd de 1la toxielté ". Ua  factaur dréguivalence deo . la towloitd est
attribué & ochague dloxine et furane selon sa teoxiclté par rapport & celle de la
2,3,7,8-74CDD, la dioxine la pluw toxigue. LR vAldur as 1 A 6td Aattyibuse B o8 Jontaminant
(volr tableau ci-baws), On obtient une consentration en dquivalent toxique en multipllant la
sonpontration d'un composg par sen  facteur d'dguivaelence. Le=x concentratiens totalea
aRprimkon sous forne 4'dguivalent toxigue permectent de comparer le potentiel voxique des

dchantillons antra osux,

Malheursusament les facteurs Jd'&guivalaoncs ds 1o toxicitd na Font pas sonnud PouY lag 78
congénaras e dioxines ot les 138 pongénéras de furanes. PFar econtra les 17 facteurs
d'éguivalence recennue eont ceux des 17 moldsvias lem plus toxigques &t les plus pesrsidtantces,
o'gat-Asdire ¢olies substitudes an 2,3,7,8 par des atotes ds chlora.

Factaura internationaux d'Sguivalance toxiqua (scurceil OTRAN 1588)
Pioxine / Furane Facteur d'égulvalences

B THAODD cvenrvonsavnrsmvacscssssibnnrsanansde
7'9 pscnp..'nnaltl¢|uvonllllllollrllldi“.OQS
4,7,8 MACDD. « o vvenanroarnnercersssisnaraseaal
7,8,9 HBCDD . tvsuvverrarrsnrsivivrorronnadsOil
5,7'3 Hﬁcnnltt!tllocvtcttl‘ttiiilillllililO!l
Q,ﬁ,?pB H’?Ci}brltu.|oll-0tllllllillll|l+iti°lo1
sasanesnas0.001

P R Leaasnass s st i

Tdcnyuq)-aaa-anilulva-----ieatahl:x-----Oll
a8 FBCDF-ttcro;an..-uuniniclncno-----AsllOls
- T-T 2 . PP « I « |
7‘8 Hschnllhq--qriouhl|allll\-illlltoollnl1
8;9 HEODPF . s v v v vsssassnnas R [PRIOFE « R §
7,8 HEODF o orvaneavsrrarrevanrssinancerar@ild
7,3 Hsﬁnrnoutlu-uuvo-tttntiao,na-o&o'llilb-l
4‘,6,7,3 H?cDFa.nnn.--|.1--ootll'--.---a-||Q'o°1
1;2,3;‘1'713,9 HICDP :  c st i avvrt v caass et nrevnsas s e D.0)
OOCDF s eseeavrsavnsnivevrsarssnssssasrestrsveesss0.001

I
3,4,7,
2,3.7,;
2;3}‘;
2,3,7,
2:3,8,
3,4,6,
2,3

b R S B R R
- % wm v W oW
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CDEC-19-798 JEO 14001 B0 EHUL LARVREL Sol1-801x 140 TEL: S3l4--EBa—-1750

RAPFPFORT D'ANALYSE

DIOXINES BT FURANES CHLORES

NUMERO DE LABORATOIRE: 20242

CONCENTRATIONS EN BQUIVALENT TOXIQUE A LA UnrTE DE MESURE
$:3,7,8=T4CDD pe/e
CONCENTRATION EN DIOXINES 1185
SONCENTRATION EN FURANKS 3280.4
CONCENTRATION TOTAL EN BOUIVALENT TOXIQUE 4405. 4

NOTE: Lap réaultats mont corrlgés pouy la récupération.
* Catta valeur représente la guantité maximum podeible, car cst
laom#re peut &luar aves d'autres isomdred.

XD Non dsétesté.

ol o+ B DAtecté non guantifis (LD « BNQ < LG},
NOR+ Détectd mals ne patisfalt pas L& rapport lscteplque,

2

Nous attestons avolyr formellemant constaté ces falts

RAPPORT PARTIEL
RAPPORT EMIS LE : %6/12/19

bl

[o} 1LES OCHU, CHRIMISTH
Module Cbhnteaminants Hautement

Toxigques

= P

’

o .

L, CHIMISTE

Module” ds Caractérisation

Spectromécrigue
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CDEC-19-°98 JEU 14321 1D:ENA LAV  BE81-3813 1D TEL:S1a-664—-1 70 HATE, DO =

Gouvernemant du Québec
ﬁ!«." Ministara de 'Environnement Sarvice de l'anslyos des
ot o8 ta Fauns pullutions industrielles

Diraeotion des laboratclraes Certifioate d'ageréditation

SLIENT:

PROJET:

RESPONSARLE:
RELEVEURL

3ATE DE PRELEVEMENT!
DATE DE RECEPTION:
TNDROIT PRELEVEMENT:

NATURE:

4315 ~ 5318 «~ 5315

RAPPORT D'ANALYSE
DIOXINES ET FURANES CHLORES

NUMERO DE LABORATOIRE: 20243

Servics des matidres dangereuces

Diregtion des politigues du secteur industriel
Alex-Gendres

st-Laurent Serge

96/09 /30

96/11/06 ,
INRS~Pllote, cendres traitées PLA24 A-~B
Déchet solide

FEMPS (HRE) : 14.16 COUT($)r 708,00 BOUTEILLE NO.: 2
DIOXINEE | cone. £QUI.TOX. | LIM.DAT,. GROUPES NOMBRE cONE. | LeM.DST.
GHLORES pe/e ra/g Pg/q HOMOLOGUES | DB PIcs pe/g P/ 4
2376=TCDD 210 210 '3_ T4CDD 13 12550 2
12378=$5CDD* 500 450 5 BE0DD 12 230006 5
1236¢78~HETDD" 1200 120 | 3 HECDD o 7 4200-; | 2
123678-~H6CDD* 2500 250 2 HCDE F) 45000 2 ]
123789 «HECDD* 3200 320 2 oepD ‘ 2 31000 ' o.vﬂ_-
1324678-KH'T1CDD 24000 h 240 2
DD 31000 21 0.7 TOTAL 28 183000

Page 1 de 4

850 boul., vanier, Luvml, Québec, HYC M7 - Tél: (51&) 644-1750 - Fax: (514) $§1-8312
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DEC~19~'96 JEU 15:48 ID:ENU. FAUNE 4186448562 NO. TEL: 418 528-2363 HOLTSZ #1098 FOS
o DEC-19-"396 JEU 14:22 IDGENU LAVAL  E21-8851& HO TEL:41d-£64-1750 HADS POT e

RAPPORT D'ANALYSE
DIOXINES ET FURANES CHLORESR

NUMERO DE LABORATOIRE: 20243

——

FURANES CONG. fQuy,.TOX, | LIM.DET, GROUPEA NOMBRE ;ouc. LIM.DE;

cHLORES ve/q pe/9 pule HOMOLOQUES DE PICS ra/a P/ g
2378-T4CDP+ 7600 780 5 PAEDE 18 45000 5
123768~P5CDF* 2000 300 - 30 PSCOT 1 |33000 20
23478+PECDFW " 3100 1550 20 H6CDF . . 37000 20
1334;$L§scnrﬁ 5100 310 20 H7CDP? | 4 26000 40

\
123678~HECDF 3800 360 20 LelaTeS o 1 5100 | 1
2346878-HECDE 5800 | 580 20 B
123789 ~HECDY 1400 140 20 TOTAL 45 145100 T
1234678-57CDF | 18000 180 40 N
(1234789-H70DF | 2000 20 50 -

QCDF 5100 - 4 B

ANALOGUEE MARQUES | orE AJ. RECUP. ANALUGUES MAR;;ES QTE AJ. | ABCUP.
(pg) % (pg) L
13¢-2,3,7,8~74¢DD 1250 $7 13¢-2,3,7,8-T4CDF 1250 " os
130-3,2,3,7,6-P3000 1260 9¢ 13¢-1,2,3,7,8~PECDF 1250 104
13c-1,2,3,6,7,8-H6CDD 1250 104 13C~1,2,3,6,7, 8-H6CDF 1250 107
13c-1,2,3,4,6,7,8=-H70DD 1250 =T 13C-1,2,3,4,6,7, B~H7CDE 1250 53
130-600n 1280 134 o

Page 2 de 4
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RAPPORT D'ANALYBE
DIOXKINES BT FURANES CHLORES

NUMBRO DE LABORATOIRE: 20243

FASPRURE b’ EOQUIVALENCE DE LA TOXICITHE:

T.a tonicité dop milanges da dioxines et furanes dans )'savironnasment paut Stre dvalude par
L‘applleation d'un systéme de comparalson, ogr&é internationslement, gue l'on appalle
o fuctaurs d'Sguivalence de la toxiritd ". Un facteur d'dguivalence da la toxiclté eav
attribué & chague dioxine ot furane 2010n wa toxicitd par rapport a celie da 1la
2,3,7,8~T4CED, 1la dioxine la plus touigua. La valeur de 1 a &8 attpibude A ce sontamlinsne
(voir tableau ci-baes), On obtlent une concantration en  &quivalent toxigue en multipliant la
concentration d'un compoRS pa¥ won factsur d'aguivalence, Les concentrations totaled
exprinéeas sous forme 4'Sgquivalent toxique permettent de comparsr le potential toxigue des

dahantillons antre sux.

Malheursusament les facteuve d'dgulvalense de la toxieitd ne sont pas connua poux loa 75
congénéras de dioxines ot lea 135 congdndres d= furanee, Par contre leus 1?7 tacteurs
4'8guivalonce raconnul sont caux des 17 moidoules las plup toxiguer et 1les plus perslacantes,
crapt=-A~dive colles substitubes en 2,3,7,8 pay dos atomss de chlore.

Factaurs internsticnaux d'éguivalence toxigue (eource: OTAN 1988)
.Dioxine / Furans Facteur 4'éguivalence

TLEnD .o.-.aq.;...au---na--..---;.bsalnnlno
+8 PBRCDD. sressisnvrsansdbranssaeveirrienv,B
¢ 7,8 BAODD. ... i iina ..................0 i
8,9 HECDD-.-a-.-.;tannnnir:vv-ol-|||||'oo -
;7;3 HGQDD.-..............v..--a-uo--‘-ooo 1
, &6

'TJB H7cDDUAl0v--'-"II.DII"'-‘*"l"l’!o‘nl
t s e v bt R P FF R 2 saEs 1l.tlll-lil"llillolool

TchF........‘n:lotnnt-tllllltll'cluisllbll
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RAPPORT D'*ANALYEE

DEC~1%—-*%5 YR 14328 [T Erll. LEVAL FIET—BS1LY ND TEL:S1ld-E8g—1 "5 HAOS Pova I

DICXINES ET FURANES CHLORES

L HUMERO DE LARORATOTIRE: 20243

CONCENTRATIONS EN BEQUIVALENY TOXIQUE A LA

UNITE DR MESURE

CONCENTRATION TOTARL BN BQUIVALENT TOXIQUE

2,3,7,8-T4C00 P9/

CONGENTRATION BN DIORINESE 1821
CONCENTARTION EN FURANES 4585.1
6216.1

NOTE: Las résultate mont ocorrigés pour la réoupGration.

w Cette valeur représanté la guantitd maximum pesaibls,
imomdra pout &luar aves A'aurral Laombres.

NIy Non détacté.

DNGQ s Détectd non guantifid (LD <« bNQ < LQ).

NDR: Dataced male ne aatisfale pap le rapport Llsotoplguée.

2

chay oat

Noug attestone aveir formellement constaté ces faits

'RAPPORT PARTINL
RAPPORT EMIS LE : 96/12/19

S Ph. D. CHIMISTE

Module Conteminants Hautement Modulevde Caractérisation

Tonigues Spectrométrigue
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DEC-13-*98 JEL 145123

Gouvarnament du Quabec
Miniatére de I'Envirennement
ot oo Ia Fauns

T ENUL LA

DPireoction dwa lakorataihirad

DIOQXINES ET FURANES CHLORES

EE1=-E%12 HO Tel:1S{A-5ad- 1750

Halis L0

Service de l'anmlyre des
pellutions industrlielles
Gertificats dlacoréditation
4315 - 5315 =~ E3]1KE

RAPPORT D'ANALYSLE

PR

850 boul. Venier, Laval, Québoc,' HIC 2H7 » TéL: (514) &84~1THD - Fax: (574 651-8512

@ Co pef.ar canl ant B0 & Su lisrag -e0ycides, Sont 21 % 24 CORICONBOTAL DN

NUMERO DE LABQRATOTRE: 20244
CLIENT: Service des matiares dangereuses
pirection des politlgues du secteur industriel
PROJET Alex-Cendres
RESPONBABLE: St~Lauvrent Berge
- PRELEVEUR: -
PATE DE PRELEVEMENT: 98/07/30
DATE DE RECEPTION: 96/11/06
~ ENDROYT PRELEVEMENT: INRS-Pilote, cendres avant traitement PLBO?
. NATURE! péchet golide _
TEMPS (HRE ) ¢ 14,16 COUT($): 708.00 BOUTEILLE NO.: 3
[ . ST ST
DIOXINES CONE. £OUT.TOX. | LIM.DET. GROUPES NOMBRE CONC. LiM,DET.
CHLORES pu/y pa/yg P9/ HOMOLOGUES DE PICB | py/q ¥9/9
2378~TCDD 370 370 10 T4CDD 15 13000 10
12378~PECDD¥ 1500 750 5 PSCDD 2 23000 5
123478-HECDD* 1800 380 3 HEUDD v 38000 2
123678=HECDL" 2600 260 2 H7GDD 2 43000 4
1231789-HECDD* 4300 430 2 ocp 1 26000 0.7
23467817400 {24000 440 2
ocpD 26000 I 26 0.7 Torthl 37 143600
U
Page 1 de ¢
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DEC-19-'95 JEU 15:90 1D:EHU. FAUNE 418bdddSte MU, 1Bl 4ld Dob—a5hs

RAPPORYT D 'ANALYSE

DIOKINES ET FURANES CHLORES

il -2Sl s HO TEL: S1ld-2inde-1 T80

Rultids Al Pie

wadBE Ll

PSR

" NUMARO DE LABORATOIRE: 20244
PURANER CONC., EQUY.TOX.| LIM.DET. GROUPES HOMBRE CONC. L1M.D#
CHLORES pa/g pa/d pa/g HOMOCLOGURS BE PIOS pa/g pa/y
2378-T4LDF 12000 1200 & T4CDF 10 48000 &
12378~-P5CDEY 3400 170 30 BBODE 14 28000 30
23478=-P5CDEF 4800 2400 20 HEODF 12 $5000 1)
123478~HECDF™ 14000 1400 ao H7eDe 4 23000 40
123687B-HSCDF* 1300 B30 14 SELF 1 3100 1
2348 7BmHECDE 7000 7060 30
1237589-H6CHF* 3z0 ae 40 TOTAL 41 195100
1234678-HTCDF 18000 150 40
123478%-H'1CDP 2100 21 £0
ocDr 3100 E.1 1
L - -
&
ikt MR 4
ANALOGUES MARQUES GTR AJ. RECUP. ANALOGUES MARQUES QTE AJ. REQUP
(Pg) L] (pa) %
1ic-2,3,7,8~T4CHD 1280 50 13¢-2,3,7,8~24CDF AREG 94
13¢-1,2,3,7,8-P5CED 1250 89 13C=1,2,3,7,8~P5CDF 1250 88
18¢-1,%2,3,8,7,8-H6CDD 1250 P4 13¢~1,2,2,6,7,8-HECHF 1250 a9
1i0-1,2,45,4,6,7,8-H70LD 12R0 8% 130~1,%2,3,4,6,7,8-H7CDF 1250 %
13¢-0GhD 1260 1]
hiuiniA .
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DEC—iS—r4s JEU 14:23 IDENU, LHUAL  EE1-8S132 ND TEL!Sid-££4-1753 B 2 b e —

RAPPORT D'ANALYSHE
DIOXINES ET PURANEE CHLORES

NUMERO DE LABORATOIRE: 20244

PAOTRURS D'BOUIVALENCE DE LA TOXICITE:

1.4 toxiclité des mdlungen de dioxinea ot furanas dans l'envigonnement psut 4tre dvalule par
l'application d'un oyesténe de somparaipon, agréé internationalement, gque l'on appells
n gaoteura déguivalence da la toxicité ", Un facteur A'dguivalance de 18 toxiclts et
attribué 4 ochague Qloxina et furane Jelon BRa toxicitd par rappert A cells de la
2,3,7,8~74C0D, ls dioxine la plum toxigua. La valaur de 1 a &té& attripufe A co conteminant
(voir tablaau ci~has). On vbhtlent une goncentration en égquivalent toxigue on multiplisnt la
concentration d'un composé  par son  fackeur d'équivalance. Lee contantrations totalss
axpr imbéeon souw forms 4'dquivalent toxlque permetient de comparar le potentiel toxigus des

dohantillons antze wuX.

Malheureusement los factours &'@guivalence do  I1a texicitd ne sont pas connus pour lee 75
congénares ds dioxines et les 135 songénéres da furanes. PAY oontre les 17 factaurs
d'éQquivalencs reconnua sont caux des 17 molécules les plus toxigues et les plus persietantes,
o'est-d-dire calles subatitudes on 2,3,7,8 par das atomes de chlore,

Facteurs intarnationaux d'aquivalence toxigue (source: OTAN 1988)

Ploxina / Furane Facteur d°équivalence

BAEDD i vurvenasmararseasanenasessrsensel,O
B PECUD sttt aasssviaasssststosusncas PR « 8
7,8 HECDD .. oo covssonnssrrvesssasssnsissalal
8'9 H5CDD--Ao---vptnlacc-o..1......-.---0;1
b, 8 HEODD . i ctasasavecarsarnsnrsrsanaead 00l
4;6,7,8 li?cbnlliil-ttlti-110lir-lvvn-rltttOlol
et rraneaventianaan e esesdarreersvena s 0,001
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DEC—13-'96 JEJ 1%9:31 ID:EMV, FAUNE 4186445262 WO, TEL: 418 T28-2003
NOTEL ! S14-amd-1750

DEZ-19-" 96 JTU 1-4: 24

.

D0 BEHU, LHUAL.

HRl-uSi2

RAPPORT D'ANALYSE
DIOXINES ET FURANES CHLORES

HO1O52 H18T Fl4

Hale 13

NUMERQ DE LABORATQIRE: 20244

AL
coNoENTRATIONS £M BQUIVALENT TOXIQUE A LA UNYTE Df MEEURX
2,3,7,8-7T4CDD »o/%
CORCENTRATION XN DIOXINES 2966
CONCENTRATION RN FURANES [ 111
CONCENTRATION TOTAL XN QQUIVALENT YOXIQUE 2%li.3

NOTE ¢
"

ND:
PHNQ:
NDR+

Lee v@sultata sont corrighs pour la récuplration.

Cethae valsur représante la Fuantitd maximum posallle,

caxr

imomére peut dluer avec d'autras lsonbres.

Nop détecté.

DétactS non quantlfis (LB « DN < LQ)-
Datecté mals ne satisfait pas le rapport lLactoplque.

@

Nous attestone avolir formellement constaté ces falte

RAPPORT PARTIEL

RAPPORY EMIB LE :

C
Module
Toxiguas

96/12/19

R

T, CHIMISTHE
ontaninante Hautement

R
Module
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e Caractérisation
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