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1.1. Para establecer si un residuo sélido es peligroso por su toxicidad al ambiente, se debe conocer los
constituyentes que lixivian naturalmente del sélido al medio liquido.

Esta normativa técnica estd disefiada para simular la lixiviacion que ocurre cuando un residuo sélido es
dispuesto en un relleno sanitario, por medio de una extraccién rapida y en condiciones de pH similares al
agua de lluvia.

Sometiendo el residuo sdélido a este procedimiento, se obtiene un lixiviado para la determinacion de
constituyentes no volatiles (metales).

2.1. Manual de Calidad — Laboratorio Ambiental DINAMA

2.2. Manual de Gestién de Calidad — Laboratorio Ambiental DINAMA

2.3. Manual de Control de Calidad Analitico — Laboratorio Ambiental DINAMA

2.4. Carpeta de mantenimiento y control de equipos — Laboratorio Ambiental DINAMA
2.5. Rutas de analisis codigos (RIN 17)

2.6. Instructivo de uso de balanza (INE 06)

2.7. Instructivo de uso medidor de pH ( INE 25)

2.8. Instructivo de uso estufas (INE 64 o INE 42)

2.9. Instructivo de uso mortero (INE 65)

2.10. Instructivo de uso bafio de agua (INE 68)

Para residuos que contienen menos de 0,5 % de sélidos, después de ser filtrado a través de un filtro de fibra de
vidrio de 0,6 - 0,8 um de tamafio de poro, se le define como extracto TCLP (Procedimiento de Caracterizacion de
Toxicidad de Lixiviado por sus siglas en inglés).

Para residuos que contienen mas de un 0,5 % de sdlidos, la fase liquida, se separa de la fase sélida y se almacena
para posteriores analisis.

El tamafio de particula de la fase sdlida (tanto si proviene de las muestras liquidas con contenido de sélido > 0,5
% o muestras 100 % sélido) se reduce (si es necesario), se pesay se mezcla con una cantidad de fluido extractante
igual a 20 veces el peso de la fase sélida.

Se coloca en un sistema rotatorio y se hace girar a 30 r/min £ 2 r/min durante 18 h + 2 h. La temperatura se debe
mantener en 22 °C + 3 °C. El fluido extractante es seleccionado en funcién de la alcalinidad de la fase sélida del
residuo.

La determinacién de los analitos se realiza de acuerdo a los procedimientos correspondientes (EAA para metales)
En el anexo 1, estdn esquematizadas las distintas etapas a seguir segun el tipo de residuo.

3.1. Clasificacion segun tipo de muestra a ser analizada.

Las etapas previas al test de lixiviacién dependen de la cantidad de sélidos que tiene la muestra. Segun esta
caracteristica, se pueden diferenciar tres situaciones:

3.1.1. Para residuos liquidos: < 0,5 % de material sélido seco, el filtrado resultante de la filtracion por filtro de
fibra de vidrio de 0,6 — 0,8 um es el lixiviado (LIXIV A).

3.1.2. > 0,5 % sdlidos, donde se determina la concentracidn de contaminante en la fase sélida, y la fase liquida,
y se suman los aportes.

3.1.3.100 % solido, donde se ensaya el test de lixiviacion a una porcién de la muestra, con el reactivo lixiviante.

3.2. Reduccion de tamaiio de particula.
Previo a la extraccidn, si el material sélido tiene un drea menor de 3,1 cm?/g o tamafio mayor a 1 cm?2 se
debe proceder a triturar o moler el sélido (es decir, cuando no pasan un tamiz estandar de 9,5 mm).

3.3. Extraccién del material sélido.
La fase sélida se extrae con el reactivo lixiviante adecuado en una relacion igual a 20 veces el peso del sélido,
con agitacion permanente durante 18 h + 2 h. El reactivo de extraccion empleado estara en funcion de la
alcalinidad de la fase sélida. Ver anexo 2.




3.4. Separacion final del extracto del sélido remanente:

Luego de la extraccidn, el liquido se separa de la fase sélida usando un filtro de fibra de vidrio de 0,6 a 0,8
um. Si el liquido es coloreado o tiene una turbidez mayor a 1 NTU (Unidades Nefelométricas de Turbidez)
se debe realizar, previo a la determinacién de los metales por espectroscopia de absorciéon atémica, una
digestion con acido nitrico.

3.5. Analisis del extracto del TCLP o lixiviado:

Las especies inorganicas (metales) son determinados por los métodos de espectrofotometria de absorcion
atomica.

Si la fase liquida inicial del residuo (en aquellas muestras donde el contenido de sélidos era > 0,5 %) y el
extracto de lixiviacion son miscibles se pueden mezclar y analizar juntos. Si son inmiscibles, se analizan
separadamente y los resultados se combinan matematicamente para obtener una concentracién promedio
en volumen.

4.1. Usar lentes de seguridad.
4.2. El agregado de acidos realizarlo bajo campana de extraccién de gases.
4.3. El lavado de material con acido realizarlo con guantes de plastico resistente a acidos.

4.4. Tener la precaucion de que en la mayoria de los casos se va a estar trabajando con material peligroso, por su
potencial alta carga de contaminantes toxicos.

5.1. No aplica.

6.1. Se deben recolectar un minimo de 500 g de muestra. Debido a la alta toxicidad potencial de estas muestras
tomar especiales medidas de seguridad en su manejo.

Las muestras y los extractos obtenidos deben ser preparados para el analisis tan pronto como sea posible. Si
se requiere preservacién de los residuos, esta debe ser mediante refrigeracion a < 6°C (>0 °C) y los tiempos
de preservacion se encuentran en la siguiente tabla:

Contaminante

Desde recoleccion hasta

Desde extraccion TCLP hasta

Tiempo total trascurrido

extraccion TCLP (dias) determinacion (dias) (dias)
Metales excepto mercurio 180 180 360
Mercurio 28 28 56

En ningln caso se le deben agregar sustancias para preservar la muestra antes de la extraccion.

7.1. Equipo de agitacién: debe ser capaz de mantener una agitacion permanente durante el periodo de lixiviacion
(18 h £ 2 h), tal que el sélido no se estratifique. Se recomienda un equipo que pueda agitar los recipientes de
extraccion por inversion a 30 r/min = 2 r/min (véase anexo 3).

7.2. Recipientes de extraccidn: se necesitan recipientes con suficiente capacidad para contener la muestra y el
reactivo de extraccién, un minimo de 2,1 litros. Pueden ser de vidrio borosilicato o plastico (no para el caso
de lixiviados a los cuales se analizara mercurio). Dependiendo del equipo de agitacidn, si es por inversion
se necesitaran frascos herméticos, en caso contrario se pueden utilizar Erlenmeyer de vidrio borosilicato o
plastico.

7.3. Sistema de filtracién:

Es recomendable que todas las filtraciones se lleven a cabo en una campana de extraccion. La filtracion
al vacio solo es aplicable para residuos con bajo contenido de sdlidos (< 10 %) y para residuos altamente
granulados que contienen liquidos. La filtraciéon de otros tipos de residuos se debe realizar con presién
positiva.



- Se puede utilizar cualquier equipo de filtracidon capaz de soportar un filtro de fibra de vidrio de 47 mmy la
presién requerida para lograr la separacion.

- Filtros de fibra de vidrio libre de cenizas, sin aglutinantes y tener un tamafo efectivo de poro de 0,6 a 0,8
pum o equivalente.

- Bomba de vacio de presion regulable entre 0,07 y 3,5 Kg/cm?2. Cuando se determinan metales, los filtros
deberan ser enjuagados con acido nitrico 1 N antes de pasar la muestra, y posteriormente enjuagados con
agua desionizada (como minimo 1 L de agua para el enjuague)

7.4. Medidor de pH con una exactitud de £ 0,05 unidades a 25 °Cy electrodo de pH.
7.5. Balanza de resolucion 0,01 gramos.

7.6. Erlenmeyer de vidrio de 250 a 500 mL y vidrio de reloj para cubrirlos.

7.7. Bafio de aguaa 50 °C+ 2 °C.

7.8. Agitador magnético.

7.9. Tiras de pH (0-14)

7.10. Estufa con control de temperatura para trabajar a 100 °C+ 5 °C

Nota 1: todo el material utilizado que tenga contacto con la muestra y el extracto, luego de lavado deberd
enjuagarse por inmersion en una solucién de HNO, al 50 % v/v durante toda la noche. Luego se enjuagan
tres veces con agua desionizada.

8.1. Agua desionizada (grado 2, seguin ISO 3696 en su version vigente)

8.2. Acido clorhidrico (HCl Nro. CAS 7647-01-0) 1 N: preparar a partir del HCl cc (37 %) PA, por dilucién por un
factor de 12.

8.3. Acido nitrico (HNO, Nro. CAS 7697-37-2) 50 % v/v: preparar a partir del HNO3 cc (65 %) PA, por dilucién por
un factor de 2.

8.4. Hidréxido de sodio (NaOH Nro. CAS 1310-73-2) 1 N: tomar 40 g de NaOH PA y diluira 1 L.

8.5. Acido acético glacial (CH,-COOH Nro. CAS 64-19-7) grado reactivo analitico.

8.6. Reactivos de extraccion.

8.6.1. Reactivo de extraccion 1: afiadir 5,7 mL de acido acético glacial a 500 mL de agua desionizada, afadir
64,3 mL de NaOH 1 N y llevar a un litro. Verificar que el pH de este reactivo se encuentre entre 4,88 y
4,98 unidades de pH.

8.6.2. Reactivo de extraccion 2: diluir 5,7 mL de acido acético glacial con agua desionizada a un volumen de 1
litro. Verificar que el pH de este reactivo se encuentre entre 2,83 y 2,93 unidades de pH.

El pH debe verificarse antes de usar el reactivo para asegurar que sea el correcto. Si se encuentran
impurezas o soluciones coloreadas, se debe desechar el reactivo y preparar uno nuevo.

Nota 2: Salvo que se especifique, se debe emplear reactivos para andlisis (PA), que son aquellos cuyo contenido
en impurezas no rebasa el nimero minimo de sustancias determinables por el método que se utilice.
9.1. No aplica.

10.1. No aplica.

11.1. Seleccién del reactivo de extraccion apropiado (véase anexo 2)

Pesar una fraccion de la fase sélida, reducir (si es necesario) a un tamafio de particula de aproximadamente
1 mm de didmetro o menor y transferir 5,0 g a un matraz Erlenmeyer de 250 mL.

Afadir 96,5 mL de agua desionizada al matraz, cubrir con un vidrio de reloj y agitar vigorosamente por 5




minutos, usando un agitador magnético. Medir el pH. Si el pH es menor de 5,0 usar el reactivo de extraccion
1. Puede utilizarse tiras de pH, a excepcidon de aquellas muestras que indiquen pH en la zona de definicion.

Si el

pH es mayor a 5,0 afiada 3,5 mL de HCI 1 N, mezcle y cubra con un vidrio de reloj, caliente a 50 °C en

bafio de agua y mantenga esta temperatura por 10 minutos.

Enfriar a temperatura ambiente y medir el pH. Si éste es menor de 5,0 usar el reactivo de extraccion 1. Si es
mayor de 5,0 usar el reactivo de extraccién 2. Puede utilizarse tiras de pH, a excepcién de aquellas muestras

que

indiquen pH en la zona de definicién.

11.2. Procedimiento de extraccion.

11.2.1.

11.2.2.

11.2.3.

11.2.4.
11.2.5.
11.2.6.
11.2.7.

11.2.8.

11.2.9.

Si el residuo es 100 % sdélido, tomar una muestra de 100 g. Proseguir segun punto 11.2.12. Solo se
usard una toma menor en caso que el residuo sea de baja densidad y el volumen total de la solucién de
extraccion supere el del recipiente de extraccion.

Si el residuo contiene menos de 0,5 % de sdélidos, la porcidn liquida del residuo, después de la filtracion
por 0,6 — 0,8 um, se define como el extracto de lixiviacion LIXIV A. Por lo tanto, se debe filtrar suficiente
muestra para que la cantidad de liquido filtrado alcance para realizar todos los analisis requeridos.
Proseguir a partir del punto 11.2.9.

Si el residuo contiene mads del 0,5 % de sdlidos y contiene liquidos libres se requiere una separacion
solido-liquido. Determinar el tamafio 6ptimo de la muestra que se llevard a filtracién para obtener 100
g de solido.

Pese el filtro y el recipiente que recibira el filtrado.
Ensamble al equipo de filtracidn y coloque el filtro en el soporte y asegurelo.
La centrifugacién se usara solamente como una ayuda de la filtracion.

Transfiera cuantitativamente la muestra del residuo (fase liquida y sélida) al equipo de filtracién. Vierta
la muestra en forma uniforme sobre la superficie del filtro.

Aplique gradualmente vacio o presion de 0,07 — 0,70 kg/cm?, hasta que el aire o el gas de presurizacion
pase a través del filtro. Si este punto no se alcanza a 0,70 kg/cm?; y si no pasa liquido adicional por el
filtro, en un intervalo de 2 minutos, lentamente incremente la presidn en intervalos de 0,7 kg/cm? hasta
un maximo de 3,5 kg/cm?. Cuando el gas de presurizacidon comienza a pasar por el filtro, o cuando cesa
el flujo de liquido a 3,5 kg/cm? y en un periodo de 2 minutos no hay un filtrado adicional, se detiene la
filtracion. Algunos residuos, como los aceitosos y de pintura, contienen material que tiene la apariencia
de liquido. Pero si después de aplicar el vacio o presidn en el punto 8.9, este residuo no pasa a través
del filtro, se clasifica como 100 % sdlido. No olvidar que no se debe reemplazar el filtro original con uno
nuevo.

El material retenido en el filtro se define como la fase sélida del residuo, el filtrado como la fase liquida.
Pese el filtrado (fase liquida). La fase liquida puede ser analizada o preservada a <6 °C (>0 °C) y un
tiempo maximo de 14 dias.

11.2.10. Determine el peso de la fase liquida, restando el peso del recipiente vacio, del peso total del recipiente

con el filtrado. Determine el peso de la porcion sélida de la muestra restando el peso de la fase liquida
del peso total de la muestra.

11.2.11. Prepare la porcion solida del residuo para extraccién (punto 11.2.1). Cuando el tamafio de la particula

esté preparado adecuadamente, transfiera cuantitativamente 100 g del sélido a un recipiente de
extraccion. En el caso de haber realizado separacion sélido-liquido incluya en el recipiente de extraccion
el filtro usado.

11.2.12. Determine la cantidad del reactivo de extraccién necesario como sigue:

Para residuos 100 % sélido:

Peso del reactivo de extraccion = 20 x peso de la toma de muestra

Para residuos con un contenido de sélido > a 0,5 %:

Peso del reactivo de extraccion = 20 x % de sélido seco x peso de la toma de muestra
100




Lentamente afiada la cantidad del reactivo de extraccion al recipiente de extraccion. Cierre el frasco
herméticamente (es recomendable que se use cinta de teflon para asegurar un buen sello). Coloque el
recipiente en el equipo de agitacion rotatorio y haga girar a 30 r/min £ 2 r/min durante 18 h £ 2 h. Si el
equipo de agitacion no es el recomendado, se debe verificar periédicamente una agitacién constante
durante las 18 h + 2 h del proceso de extraccién.

La temperatura debera mantenerse 23 °C £ 2 °C durante el periodo de extraccion.

Conforme la agitacién continda se pueden generar gases que ejercen presién dentro del frasco
extractor.

Para aliviar el exceso de presidn, el frasco puede abrirse en una campana de extraccion periédicamente.

11.2.13. Después de las 18 h + 2 h de extraccidon separe el lixiviado del sélido por medio de filtracién a vacio o
presién, a través de un filtro de fibra de vidrio de 0,6 a 0,8 um.

11.3. Preparacién del extracto obtenido.

11.3.1. Si el liquido filtrado resultante en el punto 11.2.3 es miscible con el lixiviado que se generd a partir de
la porcion solida del residuo, los mismos se deben mezclar en una proporcion liquido-sélido igual a la
de la muestra. Este liquido combinado se define como el extracto de lixiviacién LIXIV B. Prosiga segun
el procedimiento correspondiente.

11.3.2. Sila fase liquida inicial del residuo, no es miscible con el liquido filtrado resultante del punto no combine
los liquidos. Analice por separado cada uno y combine los resultados matematicamente, como se
describe en el punto 12.1

11.3.3. Después de colectar el extracto de lixiviacion LIXIV A se debera medir el pH. Preserve el extracto LIXIV
A para el andlisis. Las alicuotas para determinar Hg deben conservarse con HCl cc 1mL cada 100 mL de
muestra, aquellas para determinar CrVI con 600 uL NaOH 5 N y 1 mL de buffer amonio cada 100 mL de
muestra y las destinadas a la determinacion de los demas metales deben acidificarse con acido nitrico
hasta un pH menor a 2.

11.3.4. Para el caso en que el extracto LIXIV A sea coloreado o la turbidez sea mayor a 1 NTU se debe proseguir
con la digestién en acido nitrico antes del analisis de metales, segin procedimiento correspondiente.

Nota 3: Realizar por lo menos un ensayo en blanco de reactivos de extraccion por cada batch.

12.1. Si las fases individuales van a ser analizadas separadamente, determine el volumen de la fase individual,

realice los analisis requeridos y combine los resultados matematicamente, usando un promedio volumen-
peso, como se indica:

Concentracion final del constituyente = (V1) (C1) + (V2)(C2)
V1+V2

donde:

V1: corresponde al volumen del primer extracto (L)

C1: corresponde a la concentracidn del constituyente de interés en el primer extracto (mg/L)
V2: corresponde al volumen del segundo extracto (L)

C2: corresponde a la concentracién del constituyente de interés en el segundo extracto (mg/L)

13.1. Exactitud: En caso de contar con matrices testigo, (es decir una muestra con una composicion equivalente a
la que se va a analizar, a la que se ha agregado una cantidad conocida de (o los) constituyente(s) toxico(s) que
esta(n) en estudio) para cada tipo de residuo (por ejemplo: lodos del tratamiento de aguas residuales, suelos
contaminados, etc.) proceder al analisis de la mis-ma, incluyendo al menos 1 cada 5 muestras. El propésito
de la matriz con testigo es dar seguimiento a la aplicacién de los métodos usados y determinar cuando existe
una interferencia debida a la matriz.

Si esto no es posible, como minimo se deberan fortificar las muestras, previo a la determinacién.
Seguir los controles de calidad de la metodologia de determinacién.




13.2. Precision: Se realizardn todas las muestras por duplicado, con el objetivo de evaluar la dispersién de los
datos. Se aceptard como maximo un 20 % como rango normalizado.

13.3. Blanco: Se debe realizar al menos un blanco de reactivos por batch.

14.1. USEPA Method 1311. Toxicity Characteristic Leaching Procedure (TCLP). Code of Federal Regulations, Vol.
40, CFR Part 261 appendix Il, 1991, U.S.A.

14.2. Norma Oficial Mexicana NOM-053-ECOL-1993 Para Control de Residuos Peligrosos que establece el
procedimiento para llevar a cabo la prueba de extraccidén para determinar los constituyentes que hacen a
un residuo peligroso por su toxicidad al ambiente. (Publicada en el D.O.F. de fecha 22 de octubre de 1993).



Esquema del método de analisis

< 0,5 % sodlido

MUESTRA

!

Filtrar >

Descartar sélido

!

Extracto LIXIV A

!

Acidificar para andlisis
de metales

> 0,5 % sélido

!

Reduccién de
tamafio

100 % solido

!

Filtrar a vacio
(0,6-08 um) una
cantidad suficiente
de muestra para
obtener 100 g de
solidos.

i

Toma de muestra
(100 g)

|

Agitar 18 h+2 h

l

Agregar 20 veces el
peso del sélido de
reactivo de extraccion
N2 1 0 N2 2 segun
pruebas preliminares

Separar solido/
liquido por filtrado

!

Descartar sélido

Extracto LIXIV A

Medir pH

Acidificar (0,5 mL HNO,
cada 10 mL LIXIV A)

Medir turbidez

Digerir

ANALISIS DE METALES




Seleccién del reactivo apropiado

5 g de Muestra
+96,5mLH,0

!

Cubrir y agitar
(5 minutos)

!

Medir pH — pH<5
. pH>5

Usar reactivo 1

Agregar 3,5 mL HCl 1IN

l

Agitar 10 minutos
a50°C

!

Enfriar a temperatura
ambiente

!

Usar reactivo 2

Medir pH — pH<5 |—

Usar reactivo 1

N pH>5 |—

Usar reactivo 2

Solucién al doble de Acido acético (CH,COOH): 11,4 mL CH,COOH en 1 L de H,O

Reactivo 1: 1 L de solucién al doble de Acido acético
128,6 mL NaOH, 1N
Llevara2LconH,0
pH =4,93 + 0,05

Reactivo 2: 1 L de solucién al doble de Acido acético
Llevara2LconH,0
pH =2,88 + 0,05
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Anexo 3

Equipo de agitacion
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Control de
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L 30+ 2rpm frascos de extraccidn Espuma de poliuretano
Llave térmica
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