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GLOSARIO

Agua desionizada: Proceso que utiliza resinas de intercambio i6nico de fabricacion
especial que eliminan las sales ionizadas del agua. Tedricamente puede eliminar
el 100% de las sales. La desionizacion normalmente no elimina los compuestos
organicos, virus o bacterias

Agua destilada: Es agua que ha sido hervida en un aparato llamado “alambique”, y
luego recondensada en una unidad enfriadora (“‘condensadora”) para devolver el
agua al estado liquido. La destilacion se usa para purificar el agua. Los
contaminantes disueltos tales como sales se quedan en el tanque donde el agua
hierve mientras que el vapor de agua se eleva hacia fuera.

Bioreactor: Es un recipiente en el que se lleva a cabo un proceso quimico que
involucra organismos o sustancias bioquimicamente activas derivadas de dichos
organismos.

Biorremediacion: Proceso que utilice microorganismos, hongos, plantas o las
enzimas derivadas de ellos para retornar un medio ambiente alterado por
contaminantes a su condicion natural.

Biosolido: Solidos obtenidos como subproducto del tratamiento de aguas
residuales que han sido sometidos a procesos de estabilizaciébn de la materia
organica, reduccion de patégenos y volumen de agua, mediante un proceso
biolégico, fisico o quimico.

Calibracion: es el proceso de comparar los valores obtenidos por un instrumento
de medicion con la medida correspondiente de un patron de referencia (o
estandar).

Catalizador: Es una sustancia que esta presente en una reaccion quimica en
contacto fisico con los reactivos, y acelera, induce o propicia dicha reaccién sin

actuar en la misma.



Coloide orgéanico: Particulas de la fraccién sélida del suelo con tamafio lo
suficientemente pequefio para tener comportamiento coloidal, es decir, los
sistemas coloidales son sistemas de dos fases en las cuales particulas muy
pequefias de una sustancia estan dispersas en un medio de una sustancia

diferente.

Compostaje: Es el proceso biolégico mediante el cual los microorganismos actian
sobre la materia rapidamente biodegradable (restos de cosecha, excrementos de
animales y residuos urbanos), permitiendo obtener "compost" 0 abono excelente
para la agricultura.

Digestion: Conversion del Nitrogeno (proveniente de las proteinas, por ejemplo) en
jon amonio mediante calentamiento a una temperatura de 400°C
aproximadamente, con adicion previa de acido sulfarico y catalizador, que
desencadenan la conversion del nitrégeno de la muestra en amonio.

Electrodo: Es un conductor eléctrico utilizado para hacer contacto con una parte
no metalica de un circuito, por ejemplo un semiconductor, un electrolito, el vacio
(en una valvula termoiodnica), un gas (en una lampara de neon), etc.

Equilibrio térmico: Es el estado en el que se igualan las temperaturas de dos
cuerpos que inicialmente tenian diferentes temperaturas. Al igualarse las
temperaturas se suspende el flujo de calor, y el sistema formados por esos
cuerpos llega a su equilibrio térmico.

Lixiviado: Proceso mediante el cual se lava un medio (material solido) reduciendo
el desplazamiento de sustancias solubles.
Materia organica: Residuos vegetales y animales en diferentes estados de

descomposicion.

Sales ionizadas: son compuestos inorganicos fundamentalmente ionicos. Una sal
es un compuesto quimico consistente en una combinacion de cationes y aniones,

Las sales minerales disueltas en agua siempre estan ionizadas. Estas sales tienen



funcion estructural y funciones de regulacién del pH, de la presién osmotica y de

reacciones bioquimicas, en las que intervienen iones especificos.

Sales solubles: Son electrélitos capaces de transportar la corriente eléctrica. El
agua pura, por no estar suficientemente disociada, casi no contiene iones lo cual

la hace poca conductora de la electricidad.

Solucion tampon: Buffer, solucion amortiguadora o solucion reguladora, es la
mezcla en concentraciones relativamente elevadas de un acido débil y su base
conjugada, es decir, sales hidroliticamente activas.

Suelo o pasta saturada: Es una particular mezcla de suelo y agua, utilizada

comunmente para mediciones y para la obtencion de suelo extractos.



RESUMEN

RESUMEN

Los principales constituyentes del agua residual eliminados en las plantas de
tratamiento incluyen residuos sélidos como arena, espumas Yy lodo. El lodo
generado en las operaciones y procesos de tratamiento de las aguas residuales
generalmente suele ser una suspensién con gran contenido en sélidos. La
disposicion correcta de estos residuos es una obligacibn y una necesidad
constante de las industrias que poseen Plantas de Tratamiento de Agua Residual
(PTAR), lo que implica un costo de manejo, transporte y disposicién final

(comunmente en un relleno sanitario o celdas de seguridad).

El problema del manejo de los lodos surge cuando se desperdicia su potencial de
aprovechamiento y se dispone solo como un residuo, aumentando la cantidad de
residuos a disponer en los rellenos sanitarios. Es por esto que en las ultimas
décadas, ha crecido el interés investigativo por la busqueda de tecnologias limpias
y sostenibles para un aprovechamiento, optimizacién y utilizacion eficiente de los
lodos generados por las plantas de tratamiento de aguas residuales, reduciendo
los costos de operacion de los procesos. La aplicacion de procesos de
valorizacion de lodos puede generar nuevas lineas de negocio para el sector
industrial, mejorar su viabilidad econdémica, reducir su impacto ambiental y por

ende aportar al fortalecimiento de su competitividad.

La finalidad del presente trabajo es realizar un estudio tedrico-experimental para la
caracterizacion fisicoquimica de los lodos provenientes de una planta de
tratamiento de agua residual industrial (PTARI) de una empresa de alimentos de la
ciudad de Manizales. Dicha caracterizacion nace de la necesidad de establecer la

calidad y composicion de los lodos generados en la PTARI, para posteriormente



seleccionar y analizar una alternativa biotecnoldégica de valorizacion y
aprovechamiento de este residuo, con el fin de que haya una reintegracién al ciclo

productivo de manera limpia, disminuyendo el impacto sobre el medio ambiente.

Para la caracterizacion de la muestra del lodo residual se realizaran las siguientes
pruebas de laboratorio: conductividad eléctrica, pH, humedad, capacidad de
intercambio cationico, nitrdgeno, carbono organico o cenizas y densidad real.

Con los resultados obtenidos en las pruebas de caracterizacién y empleando el
proyecto de decreto por la cual se establecen los criterios de calidad y uso para el
aprovechamiento de los biosolidos generados en PTAR del Ministerio de Medio
Ambiente y Desarrollo Sostenible (MINANMBIENTE) se podra establecer la
categoria en la que se encuentran dichos lodos y asi identificar los usos,
beneficios y precauciones que se deben tener con los mismos al momento de

darles un valor agregado.

Las alternativas de valorizacion de lodos empleadas con mas frecuencia y cuya
aplicacion se explorard en este proyecto, son: elaboracién de fertilizantes,
mejoradores de suelos, compostaje y produccion de eco-ladrillos, todo dependera
de la composicion fisicoquimica con la que cuenta el lodo residual.

Segun los resultados obtenidos el residuo podria ser empleado como un
complemento para la produccion de abono organico o enmienda, mas no como
materia prima de produccion de abono de igual forma se puede agregar algunos
sustratos o elementos que ayuden a el lodo residual en estudio a utilizarse y

emplearse como una biotecnologia como lo es el compostaje o abono organico.

Palabras claves: Biosolidos , biotecnologia, lodos, valorizacion, Plantas de

Tratamiento de Aguas Residuales Industriales (PTARI)



ABSTRACT

Main constituents of wastewater treatment plants effluents include solid waste such
as sand, mud, foams and sludge. Sludge generated in wastewater treatment
operation usually is a suspension with high solids content. The correct disposal of
these wastes is an environmental policy requirement and a constant need of
industrial facilities that have a Wastewater Treatment Plant (WWTP), which implies
a cost of handling, transportation and disposal (typically in a landfill or security

cells).

Problems of environmental management of WWTP sludge arises when its potential
for reuse as raw material for new applications is discarded and is treated only as a
waste, increasing the amount of material disposed in landfills and the emissions of
greenhouse effect pollutants. Alternative recovery and utilization of WWTP sludge
include production of fertilizers, soil improvers, composting and production of eco-

bricks.

Growing interest has been seen in recent years in clean and sustainable
technologies for utilization and valorization of sludge generated by industrial
WWTP, looking for a reduction in disposal costs and the related environmental
benefits. Application of sludge recovery processes can generate new business for
the industrial sector, improve its economic viability, reduce its environmental

impact and thus contribute to the strengthening of its competitiveness.

The aim of this work is to present an experimental physicochemical
characterization study of an industrial WWTP sludge from a industrial food facility

in Manizales city (Colombia). The purpose is to determine composition and quality



of the sludge, in order to properly select a biotechnological alternative for its
valorization. The properties evaluated were electrical conductivity, pH, moisture,
cation exchange capacity, true density, and nitrogen and organic carbon or ash

content.

According to the draft decree for quality criteria and use of biosolids generated in
WWTP (Colombia Ministry of Environment and Sustainable Development-
MINANMBIENTE), the obtained results shows the category for the analyzed sludge
and make possible to identify its possible uses, benefits and precautions to be
taken to give it added value. The residue could be used as a supplement for the
production of organic fertilizer or amendment, but not as raw material for fertilizer
production; nevertheless with addition of supplemental substrates or elements, the
residual sludge could be used in a composting process.

Keywords: Biosolids, biotechnology, WWTP sludge, recovery, waste valorization



CAPITULO 1

CONTEXTUALIZACION

1. INTRODUCCION

Dado que es importante disponer de agua de calidad y en cantidades suficientes,
€S una cuestion prioritaria a nivel mundial tratar estas aguas implementando,
instalando y/o adecuando las Plantas de Tratamiento de Agua Residual (PTAR)
en las industrias, las cuales cumpliran la funcion de retirar los contaminantes, para
hacer de ella un agua sin riesgos a la salud y/o medio ambiente, al disponerla en
un cuerpo receptor natural (mar, rios o lagos) o para su reuso en otras actividades

de la vida cotidiana, con excepcion del consumo humano (Cano, 2013).

Sin embargo dentro de la operacién de las PTAR industriales, se generan residuos
0 subproductos (lodos) en grandes volimenes (aproximadamente 10 ton/semana
para una instalacion industrial pequefia), formados en bio-reactores o en procesos

fisicoquimicos.

La problemética referida anteriormente implica costos extras a las industrias para
garantizar el manejo y la disposicién correcta de estos residuos (lodos) generados
en la PTAR, ya que el tratamiento de lodos constituye un porcentaje importante del
costo de inversién, ademas de los costos de operacion, mantenimiento, transporte,
control y disposicion final. Estos costos pueden ser mayores en los casos en los
cuales los lodos deban ser catalogados como residuos peligrosos (dependiendo
de sus componentes) segun el decreto 4741 de 2005, por el cual se reglamenta
parcialmente la prevencion y el manejo de los residuos o desechos peligrosos

generados en el marco de la gestion integral.



Segun el Plan Nacional de manejo de aguas residuales 2007-2015 (Espafia),
siempre que los lodos cumplan los requisitos legales, incluidos los que puedan
establecerse en el futuro (bajo contenido en metales pesados y otros
contaminantes organicos, asi como patégenos y exista disponibilidad de suelo
apto para su aplicacion) se considera que la opcién mas sostenible es el reciclaje

de nutrientes y materia organica mediante su aplicacion al suelo (BOE-A, 2001).

Para adelantar un andlisis de los antecedentes del tema de biorremediacion de
lodos, se aplicé un proceso de vigilancia tecnoldgica a través de publicaciones
cientificas sobre el tema. Se seleccionaron cuatro bases de datos, Redalyc,
Scielo, Sciencedirect y Amercian Chemical Society (dos en espafiol y dos en
ingles respectivamente), para establecer el nUmero y caracteristicas de las ultimas
investigaciones publicadas sobre los posibles tratamientos de los lodos. Se indago
especificamente por los procesos de biorremediacibn de lodos industriales
compuestos por material organico. Se utilizaron para la busqueda cuatro palabras
claves relacionadas con la pregunta de investigacion: lodos, valoracion,
biotransformacion, aguas residuales, (sludge, valorization, biotransformation,

bioconversion).

En dicha revision del material documental existente en las bases de datos, se
determind que existe un total de 407 articulos de investigacion descritos por las
palabras clave seleccionadas, publicados en un periodo de 30 afios. Esta cifra tan

baja revela la importancia de desarrollar nuevas investigaciones sobre el tema.

Analizando la base de datos de Sciencedirect se observa que el tema a investigar
no ha tenido mayor relevancia a lo largo de los afios, para un total de 30 articulos.
Se observa un crecimiento progresivo de articulos encontrados desde 1980 hasta
el 2014, indicando que se ha convertido en una necesidad por parte de las

industrias realizar investigaciones en esta area, lo cual lleve a soluciones



posteriores. En la base de datos de REDALYC (base de datos en espafiol) se

encontraron 12 articulos relacionados con el tema en cuestién.

Analizando SCIELO como base de datos (espafiol) no se encontré ningun articulo
con ninguna de las combinaciones ya mencionadas, en el periodo de tiempo
observado, lo que indica que las principales investigaciones tienen su fundamento
en el idioma inglés, los paises desarrollados investigan en mayor proporcion que

los paises en desarrollo.

Esta revision bibliografica muestra que en Colombia existe poca informacion
acerca del manejo y disposicion final de lodos de plantas de tratamiento de aguas
residuales industriales; las empresas industriales deben someterse a la busqueda
exhaustiva de estrategias y/o alternativas que incrementen su competitividad como
parte de la mejora continua.

Debido a la crisis ambiental que enfrenta Colombia y el mundo, actualmente se
presenta una necesidad de minimizar residuos, asi como su disposicion adecuada
y segura, lo cual se ha convertido para los paises en un aspecto de suma
importancia. Con el fin de aumentar la eficiencia en todos los campos productivos
y reducir los riesgos sobre los seres humanos y el medio ambiente, las industrias
deben comprometerse a la busqueda exhaustiva de estrategias que incrementen
su competitividad como parte de la mejora continua, proyectando la aplicacion de
principios ambientales corporativos sostenibles e implementar procesos de
produccion mas limpia, cuyos procesos se enmarquen en una estrategia integrada
y preventiva de proteccion del medio ambiente: la valorizacion de residuos es una

de tales estrategias.

El problema del manejo de los lodos surge cuando se desperdicia su potencial de
aprovechamiento y se dispone solo como un residuo, aumentando la cantidad de
residuos a disponer en los rellenos sanitarios. Es por esta razon que se justifica

buscar tecnologias adecuadas que permitan la utilizacion racional y la valorizacion
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de dichos residuos, que regule correctamente el aprovechamiento en actividades
agricolas y no agricolas (recuperacion de suelos, cobertura de rellenos sanitarios,

aprovechamiento forestal, etc.).

Implementar un proceso que valorice los lodos, permitir4, desde el punto de vista
econdmico, reducir los costos por el manejo, tratamiento y disposicion final de los
mismos, convirtiétndose en una fuente de ingresos potencial adicional para la

industria, en vez de un costo de operacion.

Por otra parte, Las actividades industriales representan en Colombia el principal
aporte en el desarrollo y crecimiento econdmico. Segun el DANE en el 2007, los
productos alimenticios aportan alrededor del 27% del valor agregado industrial, el
cual estd compuesto por sectores como carnes y pescados, aceites y grasas,
productos lacteos, molineria, productos de café, azucar, cacao y sus productos, y
bebidas alcohdlicas y no alcohdlicas, convirtiéndose en el sector que mas
contribuye al valor agregado manufacturero, ocupando el primer lugar de
importancia en los principales indicadores econdmicos. Con respecto a Manizales,
el sector secundario (industria), corresponde al 23,8% del total de la economia.
Por su parte, la industria de alimentos representa el 30% del sector. Con base a
esta informacion se puede apreciar que el sector en el cual se enfoca este
proyecto (industrial; alimentos) cuenta con una acogida favorable por parte de la

economia nacional y municipal. (DANE, 2012, Pagina 11).
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Figura 1 Sectores econdmicos en Manizales

Fuente: Elaboracion propia y DANE, Manizales AM: distribucion del PIB, 2009

De acuerdo a las diferentes alternativas estratégicas para el tratamiento posterior
y eficiente de los lodos de aguas residuales industriales, se formul6 este proyecto
de investigacion, que se enfoca en el andlisis fisicoquimico y la propuesta de la
aplicacion de una tecnologia de biorremediacion, la cual surge como una rama de
la biotecnologia que busca resolver los problemas de contaminacién mediante la
utilizacion de microorganismos capaces de degradar compuestos que provocan
alteraciones al medio ambiente, es decir, es una tecnologia emergente que utiliza
organismos vivos (plantas, algas, hongos y/o bacterias) para absorber, degradar o
transformar los contaminantes y retirarlos, inactivarlos o atenuar su efecto en

suelo, agua y aire (Rittmann, 2001).
De esta manera, se debe tener en cuenta que actualmente la Universidad Catélica

de Manizales no cuenta con unos procedimientos de laboratorio estandarizados
para el andlisis de este tipo de residuo. Por tal motivo, este trabajo busca proponer
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un conjunto de metodologias y procedimientos para tal fin. Posteriormente, se
plantea una alternativa viable técnicamente para ser implementadas a nivel
industrial, reduciendo los costos asociados con el manejo y disposicion final, al
tiempo que podria ofrecer una fuente de ingresos secundario a la industria por la

obtencion de un producto de valor agregado.
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2. OBJETIVOS

2.1 OBJETIVO GENERAL

Implementar los métodos basicos y estandar de laboratorio para la
caracterizacion fisicoquimica de lodos residuales de una empresa de

alimentos

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

1. Definir los parametros fisicoquimicos basicos para la caracterizacion de
las muestras de lodo y su respectiva clasificacion.

2. Implementar de forma practica los parametros fisicoquimicos definidos,
en el laboratorio de calidad de aguas, basandose en procedimientos
estandar reconocidos.

3. Analizar los resultados fisicoquimicos de la caracterizacion en busqueda
de las mejores opciones biotecnolégicas para la valorizacion de los

lodos.
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3. GENERALIDADES DEL LODO RESIDUAL

El agua es uno de los recursos naturales fundamentales y diariamente usados en
los procesos industriales. Actualmente se genera una gran variedad de aguas que
pueden tener origenes muy distintos: agua usada como medio de transporte,
usada en procesos de lavado y enjuague, en procesos de transformacioén quimica
usando el agua como disolvente, como subproducto de procesos fisicos de

filtracion o destilaciébn, como medio de transferencia de calor, etc. (Pefia, 2005).

El tratamiento del agua residual industrial o doméstica se realiza mediante
procesos fisicos, quimicos y biologicos con el fin de eliminar sustancias y/o
elementos contaminantes y perjudiciales para el agua, la cual posterior al
tratamiento es vertida a cuerpos de agua o utilizada en procesos agricolas; los
principales constituyentes del agua residual eliminados en las plantas de
tratamiento incluyen residuos soélidos como arena, espumas y lodo. El lodo
extraido y producido en las operaciones y procesos de tratamiento de las aguas
residuales generalmente suele ser un liquido o semisolido con gran contenido en
sélidos entre el 0.25 y el 12% en peso (Oropeza, 2006). “Los lodos residuales son
un residuo sélido, semisolido o liquido proveniente del tratamiento de agua y estan
constituidos de microorganismos que remueven la materia organica del agua
residual que emplean como alimento. Sin embargo, la composicién varia en

funcién de las caracteristicas fisicoquimicas y microbiolégicas” (Colin, 2004).

El lodo es, por mucho, el constituyente de mayor volumen eliminado en los
tratamientos. Su tratamiento y evacuacion es probablemente, uno de los

problemas mas complejos al que se enfrentan los Ingenieros Ambientales.

3.1 Tipos de lodos
Los lodos que se producen en los procesos de tratamiento de aguas residuales

son principalmente los siguientes:
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3.1.1

3.1.2

3.1.3

Lodo primario: Es producido durante los procesos de tratamiento primario
de las aguas residuales. Esto ocurre después de las pantallas y desarenado
y cosiste en productos no disueltos de las aguas residuales. La composicion
del lodo depende de las caracteristicas del area de recogida de las aguas,
generalmente contiene una gran cantidad de material organica, vegetales,
frutas, papel, etc. en un estadio inicial de descomposicion. La consistencia
se caracteriza por ser un fluido denso con un porcentaje en agua que varia
entre 92 % y 96% (Winkler, 1994).

Lodo activado: La eliminacion de la materia organica disuelta y los
nutrientes de las aguas residuales tiene lugar durante el tratamiento
biologico del agua por un complejo proceso donde interactian distintos
tipos de bacterias y microorganismos, que requieren oxigeno para Vivir,
crecer y multiplicarse. El lodo generalmente esta en forma de floculos que
contienen biomasa viva y muerta, ademas de partes minerales y organicas
absorbida y almacenada. EI comportamiento de sedimentacion de los
fléculos de los lodos activos es de gran importancia para el funcionamiento
de la planta de tratamiento bioldgico. Los floculos deben ser removidos,
para separa la biomasa del agua limpia, y el volumen requerido de lodo
activo puede ser bombeado de nuevo en el tanque de aireacion. Debido a
su bajo contenido de sélidos (0.5— 2.0%) es mas dificil de deshidratar que el

lodo primario.

Lodo activado de retorno: Proviene del tanque de aireacion biologica al
clarificador final. Los fl6culos de lodo activo sedimentan al fondo y pueden
separarse del agua limpia residual. La mayoria del lodo se lleva de nuevo a

un tanque de aireacion (Winkler, 1994).
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3.1.4 Exceso de lodo, lodo secundario: En el proceso de tratamiento, es
conveniente alcanzar una vida del lodo constante; para lograrlo, la biomasa
en exceso debe de eliminarse de la planta biologica de tratamiento de lodo.

El lodo secundario es rico en lodo activo (Winkler, 1994).

3.1.5 Lodo terciario: Se produce a través de procesos de tratamiento

posteriores, con adicion de agentes floculantes (Winkler, 1994).

Las caracteristicas de los lodos varian mucho dependiento de su origen, de su
edad, del tipo de proceso del cual proviene y de la fuente original de los mismos.
La generacion de lodos industriales en procesos de produccion es comun, en
practicamente todos los sectores industriales: textil, quimica y farmacéutica, pulpa
y produccién del papel, metalmecéanica, electrotécnica, procesamiento de

alimentos, curtido del cuero, etc (Winkler, 1994).

3.2 Caracterizacion de lodos

Para la caracterizacion de los lodos se pueden aplicar los siguientes

procedimientos:

1. Andlisis de componentes, el cual se puede realizar a través de un balance de
masa del proceso generador del lodo, utilizando la informacion de la calidad de

materia prima utilizada (Municipio Metropolitano de Quito, 1999).

2. Andlisis de lixiviados (Toxicity Characteristic Leaching Procedure TCLP),
consiste en someter una muestra de residuo a un proceso acelerado de
descomposicion, simulando la situacibn mas critica que sufrird al ser
depositado en un relleno; en el lixiviado resultante se analiza los parametros

requeridos para su caracterizacion. (Municipio Metropolitano de Quito, 1999).
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El método Toxicity Characteristic Leaching Procedure Conocido como test
TCLP, es el test de lixiviacion mas conocido, desarrollado a fines de la década
de 1980 en los Estados Unidos por la EPA (Environmental Protection Agency)
para cuantificar la extractabilidad de compuestos toxicos como metales,
compuestos organicos volatiles, semi-volatiles y pesticidas bajo un conjunto de

condiciones de laboratorio.

Es importante precisar que este método ha sido disefiado para determinar la
caracteristica de toxicidad por lixiviacion de un compuesto téxico, sea este un
residuo liquido, solido o una mezcla de estas fases, simulando las condiciones
de un vertido, determinando el potencial de peligrosidad del residuo si el
lixiviado del test contiene algin constituyente téxico en concentraciones que
igualen o superen la norma; en definitiva el procedimiento consiste en
determinar la movilidad en el residuo de determinados constituyentes téxicos
con ayuda de algunas técnicas de laboratorio como la cromatografia de gases

gue permite hacer un analisis cuantitativo del toxico (EPA, 2003).

En Colombia, el desarrollo del método TCLP ha sido empleado por parte de
algunas entidades como. las Empresas Publicas de Medellin que junto con la
Universidad Pontificia Bolivariana y la Escuela de Ingenieria de Antioquia,
realizaron un estudio para evaluar a escala piloto el efecto del uso de
biosélidos provenientes de una planta de tratamiento de aguas residuales, en
aplicacion directa al terreno, realizando entre otros analisis, una prueba TCLP
para los lodos y determinar su peligrosidad, obteniendo como resultado que no
son peligrosos, ademas mediante esta prueba mensualmente se valida su no
peligrosidad. (Nifio, 2009).

. Analisis de corrosividad, reactividad, explosividad, toxicidad, inflamabilidad y

biolégico infeccioso (CRETIB) del lodo, para determinar el tipo al que

corresponde. Lo que permitira precisar si el lodo es considerado como un
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residuo peligroso o como un residuo no peligroso y con base en esto, plantear
las alternativas para el manejo y disposicion del mismo (Oropeza, 2006).

Dentro de los procedimientos correspondientes para el analisis de las muestras
de lodo, deben tenerse en cuenta aspectos como el equipo utilizado para el
analisis y las normas y métodos estandarizados aplicados para la

determinacién de los componentes y sus caracteristicas (Castells, 2014).

4. Las metodologias para los parametros fisicoquimicos que se realizan con
mayor frecuencia para determinar la calidad y composiciéon de un residuo
s6lido como un lodo tomado como suelo, se encuentran referenciados en los
métodos analiticos del laboratorio de suelos del Instituto Geografico Agustin
Codazzi y en las Normas Técnicas Colombianas donde relaciona principios de
las técnicas, procedimientos, cantidades de reactivos y de muestras, etc.

3.3 Parametros microbiolégicos relevantes en los Lodos

Mediante la evaluacion de la calidad microbiol6gica del agua se podra determinar
si es apta o no para consumo humano; esto va ligado a la presencia de
microorganismos patégenos que puedan estar en ella y ser causantes de diversas

clases de riesgos como enfermedades, infecciones, contaminacioén, entre otros.

Los parametros microbiol6égicos mas relevantes que se analizan en los lodos con
mayor frecuencia buscan determinar la calidad y composicion de los lodos. la
mayoria de estos parametros se encuentran referenciados en Normas Técnicas y
Decretos, como es el caso de los Microorganismo Mesofilos Aerobios, Salmonella,
Mohos y Levaduras que se mencionan en la Norma Técnica Colombiana 5167 del
2004: “Productos para la Industria Agricola, Productos organicos usados como

abonos o fertilizantes y enmiendas de suelo”.
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Por otra parte los Coliformes Totales y Fecales se referencian en el proyecto de
Decreto por parte del Ministerio de Ambiente, Vivienda y Desarrollo Territorial “Por
la cual se establecen los criterios de calidad y uso para el aprovechamiento de los
biosolidos generados en plantas de tratamiento de aguas residuales municipales
para su incorporacion al ciclo econdémico productivo, y se toman otras
determinaciones”, estos son: Microorganismos mesoéfilos aerobios, coliformes
totales y fecales, mohos, levaduras, clostridium sulfito reductor, salmonella sp,

pseudomonas sp Yy bacterias metanogénicas.

La EPA (Environmental Protection Agency) a nivel mundial, usa la palabra “lodo”
como sindénimo de Biosodlido. Estan definidos como “residuos sélidos, semisolidos
o liquidos generados durante el tratamiento de aguas servidas domiciliarias. Los
Biosodlidos incluyen las escorias o soélidos removidos durante el tratamiento
primario, secundario o avanzado del proceso de tratamiento de aguas servidas y
cualquier material derivado de los lodos, excepto las gravillas o cenizas generadas
durante el proceso de incineraciéon” (EPA, 2003). Ademas hace diferencia entre
distintos tipos de lodos, teniendo en cuenta la clasificacion por parte del Proyecto

de Decreto 1287 del Ministerio de Ambiente, Vivienda y Desarrollo Territorial

3.4 Clasificacion y usos segun el contenido de contaminantes

Estos tipos de lodos pueden ser clasificados en funcién de la toxicidad y la

prioridad de manejo, asi: (Municipio Metropolitano de Quito, 1999).

e Lodos organicos con bajas concentraciones de contaminantes toxicos,
facilmente biodegradable, prioridad |.
e Lodos orgéanicos e inorganicos con bajas concentraciones de contaminantes

toxicos, los organicos no facilmente biodegradables, prioridad II.

20



e Lodos organicos e inorganicos conteniendo contaminantes toxicos, prioridad IlI.

Las opciones de manejo de acuerdo a los tipos de lodos se han establecido en

funcion de su prioridad, asi:

e Prioridad I: reiso como fertilizante, dependiendo de la composicion; prevencion
dependiendo del proceso de generacion, relleno sanitario o incineracion.

e Prioridad II: redso y revalorizacion, dependiendo de la composicion;
compostaje, incineracion o relleno.

e Prioridad IlI: Prevencién, dependiendo de los procesos de generacion del lodo

o disposicion en monorellenos.

3.4.1 Clasificaciéon por parte del Decreto 1287 de 2014 del Ministerio de
Ambiente, Vivienda y Desarrollo Territorial

3.4.1.1 Lodos categoria A: Lodo sin restricciones sanitarias para la aplicacion a
suelo. En este punto, la EPA es mas especifica, al denominarlos Biosélidos de
Calidad Excepcional, que son aquellos que son poco contaminantes y tienen
reduccion de patdgenos Clase A y que han reducido el nivel de componentes
degradables que atraen vectores (organismos capaces de transportar y transmitir

agentes infecciosos tales como roedores, moscas y mosquitos) (EPA, 2003).

3.4.1.2 Lodo categoria B: Lodo apto para la aplicacion al suelo, con restricciones
sanitarias de aplicacién segun tipo y localizaciéon de los suelos o cultivos. La EPA
los denomina como Biosolidos con concentracion de contaminantes y los define
como aquellos Biosoélidos que también logran los mismos bajos limites de
concentracion de contaminantes de los de Clase A, pero solo logran una reduccion
de patdgenos clase B y/o estan sujetos a la administracion en el sitio mismo, mas

gue como una alternativa de tratamiento para reducir vectores.
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3.4.1.3 Lodo categoria C: Lodo que no cumple con algun(o) de los pardmetros
definidos para las categorias A 0 B y que son considerados como residuos

peligrosos de acuerdo con la Normativa Ambiental vigente (EPA, 2003).

3.5 Regulaciones acerca de la gestiéon de lodos

En muchos paises, el manejo y uso de los lodos requieren de una infraestructura
costosa pero con fines justificados, ya que soluciona problemas de contaminacién
e incorpora nutrientes, reciclando elementos vitales en los ciclos bioldgicos
naturales; ademas de convertir un residuo peligroso en un recurso aprovechable y

no peligroso (Oropeza, 2006).

El sistema de manejo de este tipo de residuos debe ser organizado, documentado
y controlado, para lo cual se debe implementar una serie de regulaciones que
definan la clasificacion del lodo, valores limite para contaminantes toxicos y
lixiviados, procedimientos para la caracterizacion de lodos, transporte,
almacenamiento, tratamiento y disposicion final, etc., que permitan realizar un
manejo ambientalmente adecuado y seguro, que no cause afectaciones a la salud
de la poblacion ni al medio ambiente. La implementacion de la reglamentacion,
permitirda regular y controlar todas las actividades del sistema de manejo de los
lodos en todas y cada una de sus etapas (desde la generacién hasta la disposicion

final) y sancionar a quienes incumplan con lo establecido para tal efecto.

En Colombia existe poca informacion acerca del manejo de los lodos residuales.
En el contexto nacional se cuenta con los Titulos: E “Tratamiento de aguas
residuales” y Titulo | “Componente ambiental para los sistemas de acueducto,
alcantarillado y aseo” del Reglamento Técnico para el Sector de Agua Potable y
Saneamiento Basico (RAS) 2000, del Ministerio de Desarrollo Econémico, el cual
define los lodos. (RAS, 2000. )
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También se enmarcan en la legislacion Colombiana algunos decretos y normas

técnicas referentes a los lodos residuales o biosélidos.

Proyecto Decreto 1287 del 2014 por parte del Ministerio de Ambiente, Vivienda
y Desarrollo Territorial “Por la cual se establecen los criterios de calidad y uso
para el aprovechamiento de los biosdlidos generados en plantas de tratamiento
de aguas residuales municipales para su incorporacion al ciclo econémico
productivo, y se toman otras determinaciones”. Donde se establecen las
categorias A, B y C de los lodos analizados segun la presencia de
microorganismos como Coliformes Totales, Salmonella sp y Huevos de
helminto. (Ministerio de Ambiente, 2010).

Reglamento Técnico del Sector Agua Potable y Saneamiento Béasico (RAS
1998). Resolucion 822 de 1998. Define el término “lodo bioldgico”, pero no

existe desarrollo sobre el tema.

RAS 2000. Resolucién 1096 de 2000. Define el término “biosdlido” pero no
reglamenta la gestién (Daguer, 2003).

Norma Técnica Colombiana 5167: Productos para la Industria Agricola,
Productos organicos usados como abonos o fertilizantes y enmiendas de

suelo: Donde se establece a los lodos como Abono organico mineral sélido.

3.6 Disposicion final de lodos

En general, se debe considerar la disposicién final (en relleno sanitario o celda de

seguridad) como la dltima opcion dentro de una estrategia general de manejo de

lodos. La forma de disponer el material dependera del tipo de lodo. Los sitios de

disposicion deberan contar con disefio y sistemas técnicos de operacion sencillos,
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con minimos requerimientos de operacion, control y mantenimiento (Municipio
Metropolitano de Quito, 1999).

Como estrategia para conseguir estos propositos, se debera aplicar un concepto
de gestion basado principalmente en la separacion de los diferentes tipos de lodos
y control de las actividades de la disposicion tales como: (1) calidad de lodos
aceptados que cumplan totalmente con los requisitos exigidos en el lugar de la
disposicion para evitar generar emisiones secundarias de subproductos (gases,
agua), registro, monitoreo, analisis de lixiviados, etc., (2) disponer en forma
separada los lodos incompatibles o de diferente calidad, para evitar la mezcla de
los diferentes contaminantes, (3) tener un sistema especial en las areas de

disposicion para lograr drenar, colectar y tratar los lixiviados generados.

Los sitios para disposicion final de lodos deben ser -cuidadosamente
seleccionados, disefiados técnicamente, tomando en cuenta criterios geolbgicos
satisfactorios, hidrologia, uso actual y futuro del agua subterranea, geotecnia,
estabilidad de pendientes, proteccion de la erosion, provision de servicios, factores

socioecondmicos, etc. (Oropeza, 2006).

3.7 Reciclaje y retso de lodos

Los lodos producidos en procesos de tratamiento residual representan una
enorme cantidad de biomasa potencialmente valiosa, por ello se realizan
esfuerzos continuos para un aprovechamiento 6ptimo. La composicion de abonos
con lodos crudos filtrados proporciona un material organico estable, semejante al
humus, que se puede utilizar como acondicionador de terreno y como una fuente

de nutrientes para las plantas (Garrido, 2008).
Estos biosdlidos o lodos pueden ser nocivos para la salud, por la presencia tanto

de quimicos, virus y bacterias que pueden causar enfermedades, es por esto que

requieren de un manejo adecuado como la neutralizacion de agentes patdégenos,
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estabilizacion, filtracion y secado previo si es necesario, para prevenir eventuales

impactos negativos para la salud humana y para el medio ambiente (Eddy, 1981).

Pero a su vez, dichos biosolidos poseen un alto contenido en materia organica, los
cuales pueden contribuir a mejorar las condiciones fisicas de los suelos y también
poseen un alto contenido energético, el cual esta presente tanto en el Biosélido (el
lodo residual) como en el biogas (con un alto contenido de gas metano) que
genera durante su tratamiento, el cual puede usarse como combustible a través de
la incineracion de éste o disponerse junto a otros compuestos fésiles como es el

carbon para la produccion de energia (Eddy, 1981).

Dependiendo de la composicion y tipo de lodo, este puede reciclarse al interior del
proceso para recuperar ciertos materiales presentes o utilizarse como materia
prima para la obtencién de un producto de valor agregado. Entre las opciones de
valorizacion de los lodos, en la Tabla 1 se presentan las ventajas y desventajas de

las alternativas de aprovechamiento para los lodos.

Tabla 1 Ventajas y desventajas de las alternativas de aprovechamiento de lodos

ALTERNATIVAS VENTAJAS DESVENTAJAS
-Los hiosélidos son reducidos a cenizas | -De tipo econémico dado que es la
in-situ alternativa mas costosa de

eliminacion de lodos.
-La combustiéon destruye todos los
Incineracion microorganismos presentes y oxida los | -Las instalaciones de incineracion
compuestos organicos téxicos. suelen plantear cominmente serios
problemas de contestacion social.
-Los metales pesados en las cenizas | (Wmacutel, 2004)

son menos solubles.

-Un disefio adecuado puede hacer la
incineracion econdémicamente viable
(Wmacutel, 2004).

-pueden ser incinerados para producir
energia, generando electricidad o
produciendo vapor (principio desecho-
a-energia), restringiendo aquellos que
no pueden ser eliminados por este
procedimiento debido a las
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caracteristicas de sus componentes

Compostaje

-Se obtiene un producto de alta calidad

comercializable para su uso en
agricultura.
-Admite ser combinado con otros

procesos Yy presenta unos costos
iniciales bajos

-Requiere contenidos en solidos
entre el 40 y el 60% asi como la
incorporacion de un agente de
textura.

-Algunas veces precisa disponer de
un sistema de aireado a presién o
bien de volteado mecanico, y debido
a ello existe una posible dispersion
de patdgenos a través del polvo.
-Precisa la incorporaciéon de otro
material como fuente de carbono
(Sierra, 1993).

Produccién de
ladrillos

-Eliminacién de metales pesados por
medio del proceso de coccion

-Se elimina con esta aplicacion su
potencial de emision de olores.

-Sirven para reforzar la estructura
mecanica del ladrillo al quedar
incorporados en éste.

-Incorporacion de materia organica, ya
que ésta al degradarse y
combustionarse durante la coccion,
crea una porosidad interna en el ladrillo
propiciada por la formacion y salida de
los gases de descomposicion (Navarro
N, 2007).

-Se anula la posibilidad de que exista
lixiviacion y posterior contaminacion a
causa de estos metales.

-Emisién de olores al secar los
ladrillos.
-Emision de gases durante la

coccién, ya sean gases inorganicos u
organicos volatiles (Navarro ,2007).

Fertilizantes
organicos

-Mejoran las propiedades fisicas de los
suelos.

-Uso especialmente empleado por que
fortalece factores de practicidad vy
economia para tratar los suelos.

-Recirculacion de los nutrientes del
suelo en donde se aplicaron los lodos.

-Recuperacion de suelos degradados y
erosionados (Daguér G, 2003).

-La dosis a aplicar depende de las
condiciones de Nitrégeno y Fdsforo
de la superficie involucrada.

-Si se aplica en exceso, puede
afectar el trabajo de los pesticidas y
plaguicidas en los suelos (Daguér G,
2003).

Vermiestabilizaci
ono
Vermicomposteo

- Se refiere al uso de lombrices de
tierra  para tratar los  lodos,
convirtiéndolo en un material inodoro y
con gran contenido de nutrientes. Esto

también se conoce como bio-
transformacion.
-Se logra la reduccion de

microorganismos patogenos, cerca de
un 100%.

-Solo debe aplicarse para plantas en
las cuales la produccion de lodo
diario no sea superior a los 60 litros
por segundo (Daguér G, 2003).
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-Alimento de excelente calidad para las
lombrices, ya que contiene los
nutrientes suficientes para aportar al
crecimiento de las mismas. (Daguér G,
2003).

Este trabajo de investigacion se centra en analizar lodos provenientes de una
PTAR industrial de alimentos, no se espara en principio que el lodo presente
caracteristicas de material peligroso (metales pesados o0 agentes toxicos), por lo
gue las opciones de valorizacion a explorar pueden ser la obtencion de energia, el

compostaje y la bio-transformacion.

La caracterizaciéon de los residuos sélidos de una industria alimentaria indica que
estos provienen generalmente de las etapas de limpieza, lavado, corte y pelado
de la materia prima (frutas y verduras) y de los sistemas de tratamiento. Entre los
residuos solidos mas comunes se encuentran los restos de fruta o verdura,
envases, embalajes e insumos en mal estado. Sin embargo, la mayoria de ellos
son utilizados como suplemento alimenticio para animales o para el mejoramiento

del suelo. (Comisién Nacional del Medio Ambiente, 1998).

La industria de alimentos en estudio en sus procesos de produccién llevan a cabo
1- Recibo, 2- Almacenamiento, 3- Tostion, 4- Molienda, 5- Extraccién, 6-
Enfriamiento, 7- Concentracién, 8-secado, 9- Aglomerado, 10- Empaque, los
cuales funcionan con diferentes equipos que utilizan energia eléctrica, gas,
amoniaco y agua, ademas de generar residuos solidos provenientes de compras

de materia primas e insumos.

En la planta de tratamiento de aguas residuales de la industria llegan aguas tanto
de los procesos de la materia prima (el café), como las aguas domesticas (aguas

producto del lavado de las maquinas, de los bafos). Un 90% son aguas
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industriales y un 10 % son aguas domesticas; otro residuo que llega a la PTAR es

la borra (granos gastados) una vez realiza su proceso en los clarificadores.

En la PTAR salen aproximadamente entre 7 a 8 toneladas semanales de lodos,
los cuales son colocados en camiones, el costo por viaje es de 300.000 COB- para
camiones externos a la industria). Para el camién de la industria cuando se
encuentra disponible el valor es entre 11.000 -12.000 COB por tonelada.
Actualmente la industria de alimentos debe realizar la caracterizacion de los lodos
TLCP (Toxicity characteristic leaching procedure) como requisito para la

disposicion final en el relleno sanitario.

En este sentido, el desarrollo de la presente investigacion apunta directamente
hacia la caracterizacion fisicoquimica del lodo residual que permitiria aportar a una
valorizacion y aprovechamiento de este residuo, con el fin de que haya una
reintegracién al ciclo productivo de manera limpia, disminuyendo el impacto sobre

el medio ambiente.
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CAPITULO 2
MATERIALES Y METODOS

4 METODOLOGIA

La metodologia propuesta para adelantar el proyecto es del tipo cuantitativo-

descriptivo (tedrico-experimental) y consiste en tres fases principales, asi:

La caracterizacion fisico-quimica de los lodos provenientes de una empresa de una
industria de alimentos se llevo a cabo en el laboratorio de Calidad de aguas de la
Universidad Catélica de Manizales, ubicado en el departamento de Caldas a 2200
m s.n. m, coordenadas geograficas 5°03'568" latitud Norte y 75°29'05" latitud Oeste,
temperatura promedio de la ciudad es 16,7 °C (62 °F).

Las técnicas que se realizaron en el laboratorio son las siguientes:

4.1 ANALISIS FISICOQUIMICO

Los parametros para el andlisis fisico quimico del lodo son las siguientes:

pH :método potenciométrico

Humedad: Método Gravimétrico

Capacidad de intercambio catiénico: método del acetato de amonio 1M a pH 7
Nitrégeno total método Kjeldahl modificado

Materia Organica: Método de calcinacion

o a0k w NP

Densidad real: Método picndmetro (cuantificacibn de la masa en volumen
conocido)

7. Conductividad eléctrica filtracion al vacio de un extracto acuoso.

El proyecto se llevd a cabo en los laboratorios de calidad de aguas y operaciones
unitarias de la Universidad Catodlica de Manizales. Las muestras de los lodos se
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obtendran de una PTAR industrial perteneciente a una empresa ubicada en la

zona industrial de Juanchito (Manizales).

La recoleccién de las muestras del lodo, se realiz6 durante diferentes dias con el
fin de analizar los resultados de esta, ya que la PTAR a causa de su operacion y
los cambios en la planta de produccion, ocasionan variaciones en la composicion

del lodo residual.

No se describen en la literatura métodos de andlisis fisicoquimico para lodos
residuales. Metodoldgicamente, el lodo residual ha sido interpretado aqui como
analogo a un suelo, razén por la cual se han implementado los “Métodos
Analiticos del Laboratorio de Suelos” propuestos por el Instituto Agustin Codazzi
(IGAC). Adicionalmente, se han cotejado otros procedimientos propuestos en la
literatura para la caracterizacibn de lodos residuales especificos, como los
métodos de andlisis del ICONTEC, Universidad de Caldas y la Universidad

Nacional sede Bogota.

Finalmente en el laboratorio de Nutricibn Animal y Vegetal de la Universidad de
Caldas se llevaron a cabo los analisis fisicoquimicos de los parametros pH,
humedad, nitrégeno total, ceniza, materia organica y proteina bruta, los cuales se
compararon con los resultados obtenidos por el laboratorio de Calidad de aguas
de la Universidad Catdlica de Manizales. Cabe aclarar que ambos laboratorio
utilizaron el mismo procedimiento para cada analisis correspondiente con el fin
corroborar los datos obtenidos y procedimientos realizados en la investigacion;
Otros parametros que se determinaron en el laboratorio de la Universidad de
Caldas son fosforo, potasio, calcio, magnesio, sodio, hierro, cobre, manganeso y
zinc, micro y macro elementos que nos aportaran informacién relevante para

determinar el uso mas adecuado al lodo residual. (ver anexo 4).
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En el Anexo 2. se presenta mediante diagrama de flujo los procedimientos que se
implementaron para la caracterizacion de los lodos, Los cuales se describen a

continuacion.

4.1.1. PREPARACION DE LA MUESTRA

4.1.1.1 PRINCIPIO

Anterior al secado, la muestra debe preservarse en refrigeracion a 4°C en un
recipiente preferiblemente de plastico o porcelana, para asi no alterar sus
caracteristicas organolépticas, fisicoquimicas y microbiolégicas. (IGAC I. G.,
Métodos Analiticos del Laboratorio de Suelos. Sexta edicion., 2006)

La preparacion de la muestra tiene como fin la homogenizacion del lodo para su
posterior analisis fisico y quimico. Es comun que los lodos contengan una
humedad que impida contar con una muestra representativa. Con el objetivo de
disminuir la variabilidad de las muestras posteriores que se emplearan en el
analisis; se realiza un secado y posteriormente un tamizado. Teniendo en cuenta
gue los implementos a utilizar no deben liberar elementos que intervengan en las
pruebas.

4.1.1.2 PROCEDIMIENTO

1. Llevar las capsulas de porcelana a 40°C durante 2 horas para retirar su

humedad, el volumen de las capsulas depende de la cantidad de lodo a

secar.

Posteriormente, homogenizar la muestra

Separar las alicuotas

Retirar las capsulas de porcelana del secado (si es el caso, colocarlas en el

desecador)

Incorporar las alicuotas a las capsulas de porcelana

Llevar al horno la muestra a 60°C durante 2 dias

7. Finalmente, tamizar la muestra hasta obtener un material fino y homogéneo
(Tabla 2)

8. Llevarla al desecador (verificar peso constante).

pwn

o 0
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Nota 1: el secado a 60°C se hace con el objetivo de reducir la descomposicion en
materiales con alto contenido organico. (Instituto Nacional de Vias, (s.f)).
Asimismo, a una temperatura mayor a 60°C se puede presentar pérdida de
carbono (Kauffman, (s.f))

Tabla 2 Orden de los tamices

Nimero de Tamiz Apertura de la malla (mm)
40 0.41910mm

30 0.59436mm

20 0.84074mm

16 1.1913mm

10 1.9990mm

4.1.1.3LEGISLACION

NORMA TECNICA COLOMBIANA NTC ISO 11464 Gestién ambiental. Calidad
del suelo, pretratamiento de las muestras de suelo para analisis

fisicoquimicos
Esta norma especifica el pretratamiento requerido para muestras de suelo que se

van a someter a analisis fisicoquimicos y describe los siguientes cinco tipos de

pretratamiento de muestras: secado, triturado, tamizado, divisiéon y molienda.

4.2 PROTOCOLOS DE LOS METODOS ANALITICOS
A continuacion se presentan los protocolos de los métodos analiticos de la
caracterizacion fisicoquimica realizada al lodo residual en las instalaciones del

Laboratorio de Calidad de Aguas de la Universidad Catdlica de Manizales. Los
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parametros se seleccionaron con base a las condiciones que se requieren para el
desarrollo de cada prueba, los equipos, reactivos e implementos existentes en el

laboratorio de calidad de aguas y la universidad.

Los parametros fisicoquimicos que caracterizan a un lodo residual son: contenido
de elementos menores, contenido de metales pesados, contenido de magnesio,
densidad real o aparente, nitrogeno total, fosforo disponible, carbono organico,
contenido de potasio total, conductividad eléctrica, contenido de calcio, capacidad
de intercambio catiénico, pH, y humedad. En la Universidad Catdlica de Manizales
se han implementado los procedimientos de nitrégeno total, humedad, pH,
conductividad eléctrica, capacidad de intercambio catiénico, carbono organico y

densidad real.

De acuerdo con esto, cada procedimiento de los parametros estudiados en este
trabajo se exponen con los siguientes componentes descriptivos: un principio
fisico, el objetivo, la importancia, la calibracion si es el caso, materiales e
instrumentos, procedimiento, célculo, rangos, analisis y la legislacién. En algunos
casos se han adaptado tablas para la interpretacion de analisis de suelo, puesto
gue en la bibliografia no se cuenta con tablas para lodos, siendo las primeras
tablas una guia base para la clasificacion de lodo debido a que se espera una
aplicacion del lodo residual en el suelo. Finalmente para cada parametro se tienen
algunas notas las cuales ayudan a la comprension y desarrollo de los protocolos.
Para cada andlisis se realizaron tres replicas las cuales se pueden evidenciar sus

resultados con su respectiva desviacion en el capitulo 3.

Por otro lado como se habia mencionado anteriormente los andlisis realizados en
el laboratorio Nutricibn Animal y Vegetal determind conductividad eléctrica en
mediante el método de relacion 1:1 y en el laboratorio de Calidad de aguas por el
método de extracto de saturacion por lo cual no podra ser comparado el

procedimiento como tal, mas si el resultado; debido a que en el laboratorio de
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Calidad de aguas no cuenta con el equipo para determinar un semisélido y sélido.
Ademas, el andlisis de capacidad de intercambio cationico no podra ser
comparado con los analisis de la Universidad de Caldas, puesto que estos no

cuentan con los procedimiento para dicho analisis.

Finalmente se comparé y analizo el agua utilizada para llevar a cabo los andlisis
fisicoguimicos de laboratorio, dicha comparacion se hizo entre el agua destilada
(agua generalmente utilizada en ElI Centro Administrativo de Laboratorios,
Equipos y Reactivos-CALER) y agua desionizada, ya que segun los protocolos
del IGAC la conductividad del agua utilizada en los analisis fisicoquimicos debe
ser muy baja.

Segun la literatura el agua desionizada es aquella a la cual se le han quitado los
cationes, como los sodio, calcio, hierro, cobre y otros, y aniones como el
carbonato, fluoruro, cloruro, etc. mediante un proceso de intercambio iénico y el
agua destilada es aquella a la que se le ha eliminado practicamente la totalidad de
impurezas e iones mediante destilacion (el agua llega a su punto de ebullicion y se
recogen sus vapores, condensandolos). La eficiencia del proceso de purificacion
determina el nivel de pureza del agua. Por lo cual la conductividad del agua es el
parametro que mejor define el nivel de pureza, la conductividad del agua se mide
en uS/cm (microsiemens/cm); cuanto mas bajo sea este valor, mas pura sera el
agua, aunque existen otros parametros que determinan sus propiedades fisico-
guimicas (dureza, ph, concentracién de cloruros, calcio, silice, etc). (ADESCO,
S.A,, (s.f).

Se realizaron tres replicas para cada analisis fisicoquimico comparando a su vez
el agua, es decir se realizaron tres replicas con agua destilada y tres replicas con
agua desionizada para los parametros que requerian la utilizacion y el manejo de
agua. Cabe aclarar que los reactivos preparados también fueron elaborados con
estos dos tipos de agua y el agua utilizada para los analisis en el laboratorio

animal y vegetal de la Universidad de Caldas fue el agua desionizada. Dicha
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comparacion arrojara que agua es mas apta para el analisis fisicoquimico del lodo

residual.

4.2.1 pH

Método: Método potenciométrico: relacion sélido: agua (1:1 1:2 1:3)
Nota 2.

La medida del pH se puede realizar mezclando la muestra con agua o con cloruro
potasico a diferentes concentraciones; esto se debe tener en cuenta si se van a
comparar datos de diferentes laboratorios o del mismo en épocas diferentes, ya
gue los resultados obtenidos pueden ser diferentes.

Se recomienda realizar una prueba de todos los instrumentos y reactivos (si se
requieren) antes de empezar a realizar el andlisis, una vez seguro de su

funcionamiento 6ptimo, se podra iniciar con la préactica.

4.2.1.1 PRINCIPIO FISICO

El método a emplear es la relacion solido-agua destilada 1:3, empleando pHmetro
(WTW 7110). La determinacion de pH en lodos debe realizarse tan pronto como
sea posible, puesto que sus propiedades pueden cambiar con el paso del tiempo,
este método es aplicable a todos los tipos de suelos y a los lodos generados en

plantas de tratamiento de aguas residuales.

La determinacion del pH estd basada en la medida de la actividad de iones
hidronio (H") en la suspension lodo: agua, establecida con base en una relacion
peso: volumen. El pH es definido como el logaritmo negativo en base 10 de la

actividad del ion hidronio.

Para medir el pH se usan métodos potenciométricos, los cuales se basan en la

comparacion entre el potencial eléctrico producido por los iones H* en solucion y el
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potencial constante que produce un electrodo de referencia. ElI pH varia con
respecto a la temperatura por lo que es necesario corregir la lectura a la

temperatura a la cual esté calibrado el electrodo (Jaramillo, 2002, Pag 361).

La medicién de pH se hace generalmente en una suspension lodo: agua en
relacion 1:1, sin embargo, existen otras suspensiones ampliamente utilizadas
como son lodo: KCI 1M en relacion 1:1 0 suelo: CaCl, 0.01M en relacion 1:2
(Jaramillo, 2002, Pag 361).

4.2.1.2 OBJETIVO

Determinar la medicion del pH de las muestras de lodo mediante el método

potenciométrico

4.2.1.3 IMPORTANCIA

Los lodos residuales pueden presentar un rango amplio con respecto al pH. Dado
gue los suelos presentan valores desde &acidos a fuertemente alcalinos, la
aplicacion de los lodos como enmienda puede tener un efecto amortiguador del pH
(Ministerio de Medio Ambiente y Medio Rural y Marino, 2009).

La solubilidad de muchos contaminantes inorganicos cambia en funcion del pH y
normalmente su movilidad disminuye con altos valores de pH (Garcia,
Rehabilitacion de un suelo con bajo perfil de nutrientes aplicando biosélidos como
fertilizante, 2011).

El pH es muy importante en las propiedades del suelo porque: Regula las

propiedades quimicas del suelo y su fertilidad.
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v' Es uno de los principales responsables en la disponibilidad de nutrientes para
las plantas, influyendo en la mayor o menor asimilabilidad de los diferentes
nutrientes
Considerandose en conjunto los efectos producidos por los diferentes valores
de pH en cuanto a la absorcion de los nutrientes, puede decirse que el pH
“ideal” esta entre 6 y 7, presentandose en zonas humedas y valores entre 5-7 y

7-8 para zonas aridas (Ecohortum, 2013)

v' Determina la disponibilidad del resto de los cationes para las plantas.

v Influye sobre la CIC, que es menor en suelos acidos que en los basicos.

Influye sobre las propiedades bioldgicas del suelo:
v/ Tanto las plantas como los microorganismos del suelo presentan un
determinado intervalo de pH 6ptimo para su crecimiento, generalmente préoximo

a la neutralidad.

Los suelos &cidos y muy &cidos no son adecuados para el correcto desarrollo

de los cultivos ya que provocan:

v' Carencia de Ca para plantas y microorganismos.
v' Exceso de Al y Mn en la solucion del suelo, téxico para la vegetacion

(Bascones E. , (s.f))

La toxicidad del Al es probablemente el factor que mas limita el crecimiento de las
plantas en suelos fuertemente acidos (pH menor que 5.5 en la mayoria de los

suelos). El H+ solamente es toxico a un pH menor que 4.2.
El pH del suelo tienen influencia varios factores, entre los que se incluyen: material

de origen y profundidad del suelo, precipitacion, inundacién, vegetacion natural,

cultivos sembrados vy fertilizacion nitrogenada. (Cerén, (s.f) Pag 44)
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4.2.1.4 CALIBRACION DEL pH-METRO

Se debe realizar la calibracion para cada equipo que se utilice para la

determinacién de cada método analitico.

Calibracion del pH-metro

Calibrar el pH-metro permite asegurar la fiabilidad de este instrumento, este es un
dispositivo electrénico que se compone de un electrodo de referencia, un electrodo

de respuesta al pH y un instrumento de medida de potencial.

Nota 3. Se deben adquirir ya sea preparando o comprando las siguientes

soluciones tampon: Tampon pH 4, Tampon pH 7, Tampon pH 9.

El pH de estas soluciones pueden cambiar segin su antigiedad vy
almacenamiento, por eso debe tenerse en cuenta la fecha de vencimiento que
aparece en la etiqueta del envase y deben mantenerse guardadas en nevera en el

envase original.

Nota 4. Las precauciones a considerar.

4 La variacion de temperatura de todas las disoluciones empleadas, patrones
de calibracion y disoluciones de referencia no debe exceder 1°C.

v El electrodo combinado de vidrio debe estar en perfectas condiciones de
uso, completamente inundado de disolucion de electrolito KCI 3M y sin defectos
aparentes.

4 Sequir la instruccion correspondiente para la medida de pH.
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1.

2.

Conectar el medidor de pH (On). El sistema de medida del pH debe estar
funcionando durante al menos 30 minutos antes de iniciar el proceso de
calibracion.

Limpiar el electrodo exteriormente con abundante agua destilada y secar con

papel suavemente

Presionamos el botén CAL

3.

8.

Sumergir el electrodo en la solucidbn tampon a temperatura controlada. La
solucién utilizada debe ser la de pH mas proximo al pH interno del electrodo de
vidrio, que suele ser pH 7.

Esperar el equilibrio térmico durante aproximadamente 1 minuto. con cuidado
de no sumergirlo mas alla de la marca que garantiza la estanqueidad.

Agitar suavemente en circulos la solucion amortiguadora, observando el
medidor hasta que la lectura de pantalla se estabilice.

Retirar el electrodo de la disolucién y lavarlo con abundante agua destilada o
con la solucion tampon que serd utilizada a continuacién. Pueden secarse los

electrodos sin frotar.

. Sumergir el electrodo en otro vaso que contenga otra disolucién tampén de pH

diferente a la anterior (suele utilizarse pH 4). Esperar a su estabilizacion.

Presionar ahora el botén HOLD/CO finalizado

De esta forma el aparato queda ajustado en toda su escala y listo para realizar

medidas de pH sobre sustancias de pH desconocido.

La escala ha quedado ajustada en dos puntos de la recta que relaciona los

potenciales (mV) generados por el electrodo en funcién del pH de las disoluciones

en que se sumerge.

Si se requiriese el ajuste empleando ademas otro punto de calibraciéon (por

ejemplo, pH 9) deberan repetirse los puntos 3) a 8).

9.

No secar (Equipos y Laboratorios de Colombia, (s.f)).
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4.2.1.5 PROCEDIMIENTO E INSTRUMENTOS

Nota 5. La determinacién de pH en lodos debe realizarse tan pronto como sea
posible. Este método es aplicable a todos los tipos de muestras solidas (lodo,
suelo, residuos solidos) y a los lodos generados en plantas de tratamiento de
aguas residuales.

Nota 6. En suelos o lodos orgéanicos aumentar la relacion muestra: agua a 1:5 o
hasta que se homogenice totalmente.

Observacién: El andlisis debe tener como minimo tres réplicas para su posterior

comparacién y determinacion del promedio.

4.2.1.6 MATERIALES Y REACTIVOS

Materiales
e Balanza de 0.1 g de precision
e Potencibmetro
e Toalla de papel
e Frasco lavador
e Dispensador de volumen variable de 10 ml de capacidad
e Beaker de 10 ml (4)
e Agitador o varillas de vidrio o de plastico.

e pinzas

Reactivos
e Agua destilada
e Muestra problema (lodo)
e Solucion buffer pH 7.00 y 4.00.
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4.2.1.7 PROCEDIMIENTO DETERMINACION DEL pH

1. Marcar la muestra
Ajustar la balanza a las condiciones normales de operacion

2. Pesar 10 gr de muestra previamente secada y tamizada por 2 mm, ponerlos
en un vaso de vidrio de 100 ml o 50 ml.

3. Verter 10 ml de agua destilada y agitar con varilla de vidrio hasta formar una
suspension homogénea, aproximadamente durante un minuto.

4. Si se forma la suspensién continuar con el procedimiento. Si no se forma la
suspension agregar agua hasta que todo quede homogenizado, anotar el
volumen afiadido
Dejar la muestra en reposo durante 30 minutos.

5. Encender el potencibmetro
Calibrar el potenciémetro con una porcién de 10 ml de las soluciones tampdn
pH 7.00 y pH 4.00. (Estas porciones deben ser cambiadas periddicamente,
como minimo una vez al mes).

6. Homogenizar la muestra antes de la lectura.

Figura 2. Homogenizacion de la muestra para la medicion de pH

Lavar y secar con toalla de papel, el electrodo antes de cada muestra.
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7. Medir el pH de la muestra de la siguiente manera: agitar vigorosamente con el
recipiente de vidrio.

8. Leer el pH hasta que la lectura sea estable por lo menos durante 15 segundos

9. Reportar los resultado con dos cifras decimales, e indicar la relacion suelo:
agua de la suspension o si se utilizé otra solucion diferente a agua destilada

10.Lavar el electrodo con ayuda del frasco lavador, empleando abundante agua
hasta retirar todos los rastros de lodo (secar con cuidado) (IGAC I. G.,
Métodos Analiticos del Laboratorio de Suelos. Sexta edicion, Analisis de pH,
Metodo relacion Agua:Suelo, 2006).

Notas 7.

v' En caso que el lodo absorba toda el agua y dificulte la realizacién de la lectura
de pH (como sucede con lodo oscuros que contienen niveles muy altos de
materia organica), amplie la relacion lodo: agua siguiendo relaciones en
nameros enteros hasta que se logre obtener una suspension homogénea.

v" Nunca deje el electrodo al aire por largos periodos de tiempo (mas de 15
minutos). Mantenga permanentemente el electrodo en KCI 3M cuando el

equipo no esté siendo utilizado

4.2.1.8 RANGOS Y ANALISIS

Interpretacién y analisis de los resultados

A continuacién se tienen algunas interpretaciones para el residuo soélido en
estudio, siendo este adaptado a la interpretacion y clasificacion de suelo, debido a
gue el lodo se aplicara al suelo, mejorando las propiedades fisicoquimicas del
suelo por lo cual la tabla 3 nos ayudara a determinar el rango de pH en el que se
encuentra el lodo residual en estudio. De acuerdo con el valor de pH que
presenten y con el método utilizado para determinarlo, los suelos se califican de
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varias maneras, segun diferentes autores, para este caso utilizaremos la

calificacion de acuerdo al Instituto Colombiano Agropecuario-ICA:

Tabla 3 Clasificacion del pH de la muestra (lodo)

pH (medio en

agua, en

disolucion 1:2)

Tipo o reaccion

Observaciones

A5 Extremadamente
< 1
acido -Dificultad para la retencion de muchos
Muy fuertemente nutrientes
4,5-5,0 _ Muy . . .
<5,5 acido d -Posible toxicidad del aluminio
acido
-Posibles deficiencias de P, Ca, Mg. Es
5,1-5,5 | Fuertemente acido necesario encalar para la mayoria de los
cultivos.
£ 6.6.0 Medianamente Baja solubilidad del P y regular disponibilidad
o s acido del Cay Mg. Algunos cultivos como las
6, . Acido leguminosas requieren encalamiento
6,1-6,5 | Ligeramente acido Condicion adecuada para el crecimiento de
la gran mayoria de los cultivos
-Intervalo éptimo para los cultivos
6,5-
6,6-7,3 Neutro Neutro ) o
7,5 -Buena disponibilidad de Ca y Mg; moderada
disponibilidad de P y baja disponibilidad de
micronutrientes a excepcion del Mo.
Medianamente
7,4-7,8 o _ .
7,5- basico Basi -Posible exceso de carbonatos. Baja
asico
8,5 29.84 Moderadamente solubilidad del P y de micronutrientes a
o basico excepcién del Mo.
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Se inhibe el crecimiento de varios cultivos.

Es necesario tratar el suelo con enmiendas.

>8,5

Ligeramente

8,5-9,0 ]
alcalino
9,1-10,0 Alcalino
Fuertemente
>10,0 )
alcalino

-Posible exceso de Na intercambiable. Se

M inhibe el crecimiento y desarrollo de la
uy . . L
o mayoria de los cultivos, posible aparicion de
basico o ]
clorosis férrica Es necesario tratar el suelo

con enmiendas.

*Fuente: Rioja Molina, A (2002), apuntes de Fitotecnia general, E.U.l.T.A, Ciudad

Real

Teniendo en cuenta que el pH del suelo es vital para el desarrollo de cultivos a

continuacion se presenta la Interpretacion del pH en la reaccion en suelos o

residuos solidos acidos y neutros que se debe tener en cuenta para ciertos

cultivos.

La mayoria de elementos esenciales y de cultivos se comportan bien a pH entre

5.5y 6.7 y tienen su pH 6ptimo entre 6.2y 6.5

Plantas con rango entre 4.8 y 5.5: Pifia, yuca, papa y pastos gordura,

braquiaria y puntero.

Plantas con rango de pH entre 5.6 y 6.4: Arroz, maiz, tomate, trigo, frijol.

Plantas con rango de pH entre 6.5 y 7.3: Alfalfa, trébol, algoddn, coliflor,

cafia de azucar. (Jaramillo, 2002, Pag 361)

En el rango de acidez del suelo, se puede decir

Cuando los suelos tienen un pH por debajo de 5,2: se tiene problema de

aluminio intercambiable
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e Si el suelo tiene un pH por encima de 5,2: se puede decir que el suelo no
tiene problemas de aluminio y tiene unos contenidos adecuados de calcio,

de magnesio, sodio y de potasio

e La gran mayoria de los cultivos en Colombia se producen en suelos con pH
por encima de 5,2 pero no puede pasarse de 6.5, ya que ocasionaria otros

inconvenientes en cuanto a los microelementos.

Practicamente la disponibilidad de todos los nutrientes de la planta esta controlada
por el pH del suelo como se aprecia en la figura 3, en la cual se representa la

solubilidad de los nutrientes en el suelo, en relacion con el pH del mismo.

En esta figura el mayor espesor de la barra correspondiente a un elemento indica
la mayor disponibilidad de él en la solucién del suelo, y el rango de pH en el cual
se presenta, ese mayor espesor es el rango 6ptimo de suministro de dicho
elemento; a medida que el espesor de la barra se va haciendo menor, va
disminuyendo la disponibilidad del nutriente (Pefia D. , 2005)

4 5 6 7 8 9 10
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Muy ap. Muy . Lo Muy
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Figura 3 Representacion de la solubilidad de los nutrientes en el suelo, en relacion
con el pH

4.2.1.9 CORRECCION DEL PH

Para suelos muy acidos: agregar encalado (oxido de calcio CaO o carbonato de

calcio de CaCO03), donde el ion H de la molécula se reemplaza por el catién calcio

Suelos muy alcalinos: agregar de azufre (en polvo o molido), inicialmente se
oxida y luego esos radicales oxidados toman el hidrogeno del suelo formando
H2S04 (acido sulfarico), este se disocia y los H pasan a sustituir las bases de la

molécula

4.2.1.10 LEGISLACION

Las regulaciones de biosélidos en el mundo tienen varias consideraciones. Por
ejemplo, establecen limites y parametros en las concentraciones de metales
pesados. En EEUU y la UE existen normativas muy similares al respecto, las
cuales han sido imitadas en muchos otros paises. En Espafia se tienen en cuenta

valores limite de metales pesados dependiendo del pH del suelo.

v' La legislacion Colombiana se refiere a los biosolidos y su relaciéon con el pH
en el Decreto A 456 “Por la cual se establecen los criterios de calidad y uso para
el aprovechamiento y disposicion final de los Biosoélidos generados en plantas de

tratamiento de aguas residuales municipales y se toman otras determinaciones”
Paragrafo 6. Para facilitar la toma de decision sobre el aprovechamiento de los
biosolidos, se podran realizar andlisis de caracter fisico, tales como pH, % de

Humedad y Densidad real.
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v La norma técnica Colombia 5167: Productos para la Industria Agricola,
Productos organicos usados como abonos o fertilizantes y enmiendas de
suelo, define algunos productos organicos empleados como fertilizantes o
abonos y enmiendas del suelo, establece un uso al producto dependiendo de
su caracterizacion, por ello se debe tener en cuenta la norma y con los

requisitos determinados por la norma.

Teniendo en cuenta las caracteristicas del lodo en estudio se determina

algunos usos especificos y sus requisitos en cuanto a su pH.

o Enmienda organica no hamica: Si el producto se disuelve en agua, su
disolucion no debe desarrollar pH alcalino.
o abono organico mineral solido: pH, reporta. Se indicara la materia prima de la

cual procede el producto.

v' Dentro de los métodos del EPA (Environmental Protection Agency) de los
Estados Unidos, se puede encontrar el método EPA 9045 D- SOIL AND
WASTE pH, el cual contiene el procedimiento para el andlisis del pH en
suelos, el cual es muy similar al procedimiento del IGAC del cual esta basado

este documento.

Nota 8.
A la muestra a la que se le realizara este procedimiento proveniente de una planta
de tratamiento de agua residual de una industria de alimentos se le realiza un

tratamiento quimico; el cual consiste en la adicion de cal al lodo para elevar el pH.
La cal es el reactivo que mas se utiliza por su reducido costo y alcalinidad, realiza

principalmente una accion bactericida, llevando al bloqueo temporal de

fermentaciones acidas; la estabilizacion alcalina pretende aumentar el pH por
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encima de 12 unidades y mantenerlo durante 72 horas como minimo, para lograr
la reduccion significativa de patdgenos y la estabilizacion del lodo; adicionalmente,
este valor de pH sobrepasa los limites de tolerancia para el crecimiento y
supervivencia de organismos tan resistentes como los huevos de helmintos (EPA,
2003).

Por ejemplo, un suelo con pH de 6.0 tiene 10 veces mas actividad de iones H+
gue uno de pH 7.0. La necesidad de cal se incrementa rapidamente a medida que
el pH del suelo se reduce.

4.2.2 HUMEDAD

De acuerdo con el Ministerio de Obras Publicas y comunicaciones, Los siguientes

errores posibles causarian determinaciones imprecisas de la humedad.

a) Muestra demasiado pequefia: mientras mas grande es la muestra, mas precisa
es la determinacion, debido a que se usan pesos mayores.

b) Pérdida de humedad antes del pesado de la muestra hiumeda: aun en el
recipiente cubierto, la muestra puede perder una cantidad significativa de agua, a
menos que la pesada se realice pronto.

¢) La muestra se saca del horno antes de obtener la condicion de peso constante.
e) Pesar la muestra secada al horno cuando adn esta caliente. La precision de una
balanza sensible puede ser afectada, por estar caliente la muestra y/o el recipiente
al realizar la pesada.

g) Temperatura incorrecta del horno. (Ministerio de obras publicas vy

comunicaciones, 2014).
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4.2.2.1 PRINCIPIO FISICO

En el momento de secar el lodo humedo hasta un peso constante con una
temperatura controlada se especifica el peso de agua eliminada. La disminucién
del peso a causa del secado es estimado como el peso del agua y el peso del lodo

gue continua del secado es utilizado como el peso de las particulas sdlidas.

Mediante este método el secado en horno a 105°C no cuenta con unos resultados
decisivos con materiales que contienen gran porcentaje de agua de hidratacién o
materia organica. Debido a este inconveniente se recomienda secar el lodo en un

horno a una temperatura de 60°C o en un desecador a temperatura ambiente.

4.2.2.2 OBJETIVO

Determinar la humedad de las muestras de lodo mediante el método gravimeétrico

4.2.2.3 IMPORTANCIA

La humedad es la cantidad de agua por volumen de lodo que se encuentra en una
cantidad especifica. Disponer del dato de su abundancia es de vital importancia,
puesto que “el volumen de lodo depende en su mayoria del contenido de
humedad. Un lodo primario tiene del 91 al 95% de humedad, con un valor tipico
del 94%. En cambio, un lodo secundario, tiene del 98.5 al 99.5% de humedad, con
un valor tipico del 99.2% (Eddy, 1981)”. (J, 2013)

Autores como (Haug, 1993; Madejon y col, 2002; Jeris y col, 1973) consideran que
la humedad de los materiales es la variable mas importante en el compostaje y
convirtiétndose como un importante criterio para la optimacién del compostaje.

(Mérquez, (s.)
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4.2.2.4 CALIBRACION DE HUMEDAD

e Se verifico el estado de mantenimiento de la estufa y la calibracion de la
balanza analitica; con la cual se realizan todas las mediciones de peso para
humedad

e Se establecié la mejor eficiencia de secado para la estufa entre los crisoles de
porcelana; que han sido utilizados histéricamente dentro del laboratorio de
calidad de aguas de la UCM

e Los recipientes utilizados para la determinacion de humedad fueron tarados a
una temperatura de 40°C durante 1 dia y enfriados en desecador antes de ser
utilizados.

¢ Normalmente, los lodos tienen una humedad que puede dificultar la obtencién
de una muestra representativa. Por lo tanto, deben secarse y molerse para
reducir la variabilidad de las su muestras a usarse en los analisis.

e El secado se realiza a una temperatura no superior a 40°C£2°C y luego la
muestra se muele hasta que pase por un tamiz de 2 mm de apertura. Tanto el
secado como la molienda deben realizarse usando equipos y materiales que no

liberen elementos que seran analizados en las muestras.

4.2.2.5 MATERIALES E INSTRUMENTOS

Las muestras deben mantenerse refrigeradas a 4°C hasta el analisis.
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Materiales
e Balanza de 0.1 g de precision
e Horno de calentamiento termostato
e Espatula metdlica acanalada

e Capsula metalica con tapa de ajuste hermética de 15 a 20 g de capacidad

4.2.2.6 PROCEDIMIENTO

1. Ajustar la balanza a las condiciones normales de operacion

2. Corroborar el numero de identificacion de cada capsula con su respectiva tapa;
pesar el codigo de identificacion de la muestra.

3. Secar las capsulas durante 30 minutos a 105°C para retirar la humedad. Llevar
al desecador durante 15 minutos.

4. Poner en la capsula 10 g de lodo para muestra mineral ,5 g para muestra alta
en materia organica, previamente seco al aire y tamizado por 0,41 mm; Llevar
muestra control del proceso analitico.

5. Secar durante 48 horas a 60°C en el horno o la estufa de calentamiento, sin
tapar completamente las capsulas para asegurar la completa eliminacién de la
humedad y obtener un peso constante. Si el equipo se apaga durante el

proceso, iniciar nuevamente la etapa de secado.

51



Figura 4 Montaje capsulas con tapa y lodo en el horno para humedad

6. Dejar enfriar las capsulas dentro del horno o la estufa durante 2 h ; taparla
herméticamente, retirarlas del horno y pesarlas de inmediato

7. Ajustar la balanza a las condiciones normales de operacion

8. Pesar la capsula con la muestra y anotar el dato con dos decimales en la hoja
de registro

9. Disponer adecuadamente de los residuos generados

10. Realizar célculos

4.2.2.7 CALCULO

(Pmh—-Pc)—(Pms—Pc)*100

pw (%) = (Pmh-Pc)

(Ecuacion 1).

Donde
Pw= porcentaje de humedad en el lodo a 105 °C
Pmh= peso de la muestra mas el peso de la capsula antes del secado a 105°C

Pms= peso de la muestra mas el peso de la capsula después del secado a 105°C
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Pc= peso de la capsula

4.2.2.8 RANGOS Y ANALISIS

Con base al reglamento técnico del sector de agua potable y saneamiento basico
y ambiental - RAS (seccién I, titulo f) en su Tabla F.6.3. Limites maximos
permisibles en el compost; en categoria A y categoria B, definidos de acuerdo con
el uso final se encuentra que el contenido de humedad (%) para la categoria A

debe ser < 20; y para la categoria B debe contar con un porcentaje < 25.

Una excesiva humedad tapona los poros y limita el intercambio de gases y el
aporte de oxigeno, dando lugar esto ultimo al predominio de las condiciones
anaerobias en la masa de compostaje, lo que se traduce en fenémenos de
putrefaccion, malos olores, etc. Ademas, un exceso de humedad combinado con
una escasa retencion hidrica del sustrato originara con toda probabilidad
fendmenos de lixiviacion, repercutiendo en pérdidas de agua y elementos
nutritivos del sustrato, asi como la necesidad de un control de los mismos para

evitar la contaminacion de las zonas adyacentes al area de tratamiento.

Nota 9.

e El secado realizado a 105°C en lodos con alto contenido de materia
organica puede ocasionar pérdida de masa debido a la oxidacion y
volatilizacion de compuestos organicos, también esto ocurre para aquellos
suelos o lodos que comprenden en sus compuestos yeso u otros minerales,
puesto que contienen gran cantidad de agua de hidratacion. De esta
manera, es recomendable el secado de la muestra en un horno a una

temperatura de 60°C o en un desecador a temperatura ambiente.
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e Asimismo, este método cuenta con la ventaja de ser sencillo y no emplear
instrumentos complejos y con la desventaja de no tener una medicion in situ

y el muestreo es destructivo al sitio.

e Respecto al horno, debe ser controlado termostaticamente con una

temperatura uniforme de 105 + 5°C en toda la camara de secado.

e La balanza debe contar con una precision + 0.01 g para muestran que
correspondan a una masa < 200 g; + 0.1 g para aquellas muestra con una

masa entre 200 y 1000 g y + 1 g para muestran con una masa >1000 g.

e Los recipientes para el almacenamiento de la muestra deben estar
elaboradas a partir de un material resistente a la corrosion y a cambios en
su masa, en el momento de ser sometidos a constantes calentamientos,

enfriamientos y operaciones de limpieza.

e Se emplearan recipientes con tapas de cierre hermético para muestras con
masa < 200 g; y recipientes sin tapa para muestra con una masa = 200 g.
las tapas con cierre hermético se hace con el fin de prevenir perdidas de
humedad de la muestra antes del pesaje inicial y para impedir la absorcion
de humedad procedente de la atmosfera luego del secado y antes del

pesaje final.

4.2.2.9 LEGISLACION

Segun la resolucibn 00150, Anexo 7 de enero 21 de 2003, del Instituto

Colombiano Agropecuario-ICA, por la cual se adopta el reglamento técnico de
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fertilizantes y acondicionadores de suelos para Colombia,
Guia para la presentaciéon de protocolos para ensayos de eficacia de fertilizantes,
con fines de registro, se considera como condiciones importantes la humedad del

suelo. (Instituto Colombiano Agropecuario, 2003).

NORMA TECNICA NTC COLOMBIANA 1495, 2013-04-17

Esta norma cubre la determinacion en laboratorio del contenido de agua
(humedad) de suelos, rocas y materiales similares con base en la masa, en donde

la reduccion de la masa por secado, se debe a la pérdida de agua.

En esta recomiendan explicitamente que la muestra a analizar debe almacenarse
en recipientes no corrosivos y herméticos, mantener la a una temperatura entre 3°
y 30° C y en un area en la cual no tengan contacto directo con la luz solar (cuarto

0SCUuro).

La determinacion del contenido de agua (Humedad) se deberd hacer tan pronto
como sea posible después de la preparacion de la muestra, especialmente si se
usan recipientes potencialmente oxidables (como tubos de acero de pared

delgada, latas de pintura, etc) o bolsas plasticas.

En dicha norma se define

Contenido de agua por masa (de un material) -Humedad. La proporcion que se
expresa como el porcentaje de la masa de agua de “poros” o ‘“libre” en

determinada masa de material, con respecto a la masa de material sélido. Una

temperatura normalizada de 110 °C = 5 °C se usa para determinar estas masas.
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NORMA TECNICA COLOMBIANA NTC 1886, 1983-09-07, Ingenieria civil y
arquitectura. Suelos. Determinacién de humedad, cenizas y materia

organica.

Esta norma establece los métodos para determinar el contenido de humedad, de
ceniza y de materia organica en los suelos en forma de turba, en ella se
encuentran dos métodos para determinar la Humedad, procedimientos,

metodoldgicas y ecuaciones.

4.2.3 CAPACIDAD DE INTERCAMBIO CATIONICO, CIC

Método: Acetato de amonio N, pH 7

4.2.3.1 PRINCIPIO FISICO

El método se basa en la saturacion de los sitios de intercambio con el i6bn amonio
mediante la aplicacion a la muestra de un exceso de acetato de amonio. La
concentracion normal que se usa asegura una completa saturacion de la
superficie de intercambio, y como esta amortiguada a pH 7.0, se logra mantener
un cierto valor de pH. (Luis C., 2006)

Posteriormente la muestra es lavada con etanol para eliminar o desplazar el
exceso de saturante de amonio no intercambiado presente en el lodo y para
minimizar la pérdida del amonio adsorbido. El NH,;" que ocupa los sitios de
cambio es reemplazado luego por Na® mediante lavado de la muestra con una

solucién de cloruro de sodio al 10%.
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Finalmente a la solucion extraida se le adiciona formaldehido que reacciona con
el cloruro de amonio formado para producir acido clorhidrico, el cual es valorado

por titulacién con hidréxido de sodio.

4.2.3.2 OBJETIVO

Determinar las condiciones para la medicion de la capacidad de intercambio
cationico en muestras de biosolido o suelo, por el método del acetato de amonio

1M a pH 7. Este método se recomienda para suelos o lodos con pH mayor de 5.5.

4.2.3.3 IMPORTANCIA

La CIC o capacidad de intercambio cationico es la capacidad del lodo para retener
e intercambiar diferentes elementos minerales. Esta capacidad aumenta
notablemente con la presencia de materia organica; por lo anterior, se puede decir

gue es la base de fertilidad del suelo. (Arias, 2007)

v A veces la medicién de cada catibn es mucho més valida para Indicar la
fertilidad del suelo que la medicion de la capacidad de Intercambio catiénico (CIC).
Sin embargo, la CIC se evalla para valorar la fertilidad potencial del suelo.
(McKean, 1993)

v La CIC depende de la textura del suelo y del contenido de materia organica.
En general, entre mas arcilla y materia organica en el suelo, la capacidad de
intercambio es mayor. (Arias, 2007).

v Favorece la microestructura del suelo siendo un elemento muy positivo en
la lucha contra la erosion de los suelos. Y en general favorece también el
desarrollo de microfauna edafica. Todos estos factores hacen que este parametro

sea muy util para conocer de forma indirecta la fertilidad de un suelo determinado.
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En general, en la mayoria de los suelos y lodos la CIC aumenta cuando se

presentan incrementos en el pH. (Arias, 2007).

v' Su importancia agrondémica: Influye en propiedades fisicas (estructura,
estabilidad estructural, retencion de agua), quimicas (acidez, alcalinidad),

fertilidad (reposicion de nutrientes).

4.2.3.4 CALIBRACION DE CIC

Para el andlisis de capacidad de intercambiado cationico es necesario realizar la
estandarizacion o normalizacion para los reactivos que se utlicen en el
procedimiento (depende del reactivo); para la elaboracion de este andlisis basta
utilizar la bomba de filtracion, embudo y un erlenmeyer, por lo cual no es necesario
la calibracion de estos instrumentos, por ende solo es necesario asegurarse que la
boba funcione adecuadamente y que ninguno de los instrumentos de vidrio o
acrilico se encuentres quebrados.

Aunque los instrumentos que se utilizaran para esta prueba no tienen una
calibracion especifica, se puede realizar una calibracion tedrica 0 una revision
corta teorica sobre el método que se empleara para analizar la capacidad de
intercambio cationico en la muestra (lodo residual).

Dentro de la literatura se ha encontrado que los métodos y sus agentes mas
comunmente utilizados en la solucién desplazante para la determinacién del CIC
son: acetato de amonio normal y neutro, acetato de sodio a pH 8.2, solucion de

cloruro de bario 0.5N mas trietanolamina y cloruro de potasio sin amortiguar.
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El método que se utilizara en la determinacién del CIC sera el Acetato de amonio
1 N, pH 7.0- Método IGAC (IGAC I. G., Métodos Analiticos del Laboratorio de
Suelos. Sexta edicion., 2006)

El método del acetato de amonio tiene algunas ventajas:

v' Es el mas utilizado y por este motivo se le considera como estandar de
referencia.

v' La mayoria de los valores de capacidad de intercambio dados en la literatura
estan ejecutados de acuerdo con esta técnica.

v' Al trabajar con una solucién altamente amortiguada, la Gltima parte de la
solucion que percola a través del lodo tiene el mismo pH de la solucién
amortiguada.

v" El amonio es facilmente determinado.

v" En la misma operacion se determinan las bases de cambio.

Leonardo Jaimes Martinez de la Universidad industrial de Santander, Faculta de
ciencias (2005) en su tesis de grado “ESTANDARIZACION Y VALIDACION DE
ALGUNOS PARAMETROS FiSICO - QUIMICOS EN SUELOS PARA USO
AGRICOLA” en el Laboratorio Quimico de Suelos de la Secretaria de Agricultura y
Desarrollo Rural de Santander planteo la estandarizacion de algunos métodos
analiticos con el proposito de ofrecer mejores resultados.

Los métodos empleados para las técnicas analiticas a estandarizar fueron: para el
pH, potenciométrico; Aluminio disponible, Capacidad de Intercambio Catidnico y
Materia organica, volumétrico, Materia organica y fésforo disponible,
espectrofotométrico. Se realizd un disefio experimental factorial 23 que permitio
estudiar las interacciones entre las variables del proceso de extraccion de los
métodos mencionados, aportando la mejor condicion experimental de cada uno de

ellos.

Segun el autor el analisis de resultados para la capacidad de intercambio catidnico

demostré que las variables no interactian entre ellas, determinando que las
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condiciones escogidas para el método utilizado son precisas. Se reporté que el
método de extraccidon mediante solucion de acetato de amonio 1N, pH 7 como
exacta para determinar capacidad de intercambio cationico con un 95% de
confianza. Al comparar el método de acetato de amonio con otro método, se pudo
observar que no presentan una diferencia significativa, sin embargo, el método de
acetato de amonio 1N, pH 7 posee una mayor eficiencia en la extraccion. Por lo

cual este sera el método a emplear en este proyecto.

4.2.3.5 MATERIALES Y REACTIVOS
Acetato de amonio 1 N, pH 7.0, Método IGAC

Equipos y Materiales

e Balanza de 0.1 g de precision

e Bomba de vacio

e Toalla de papel

e Equipo de filtracion con aditamentos
e Agitador reciproco

e Erlenmeyer con tibuladura lateral de 250 mi

Reactivos

e Agua destilada

e Muestra problema (lodo)-tamizado por 2 mm, secado al aire
e Acetato de amonio (NH4 OH) : 1Ny pH 7

e Acido acético

¢ Alcohol etilico al 95%

e Solucion de cloruro de sodio al 10%
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e Formaldehido al 50%

e Hidroxido de sodio 2 N

e Hidroxido de sodio 0.2 N

¢ Fenolftaleina al 1% en alcohol del 96%
¢ Biftalato de potasio RA-Seco a 105 °C

4.2.3.6 PREPARACION DE LOS REACTIVOS

v Para la preparacion de los reactivos se debe contar con todos los

implementos de seguridad y trabajar bajo la campana de extraccion de gases.

v Es necesario tener conocimiento de todos los reactivos que se utilizaran en

la pruebas, los impactos que puede generar a la salud y al medio ambiente.

4 Antes de preparar algun reactivo se debe percatar que, algun reactivo ya
se encuentre en el laboratorio de calidad de aguas o en CALER; asi mismo; es
importante preguntar las inquietudes que se tengan sobre la preparacion de las

soluciones al personal de CALER, estos pueden ser muy Uutiles.
A continuacion se presentan los procedimientos para la preparacién de las
soluciones con sus correspondientes procedimientos de estandarizacién o

normalizacion.

1. Solucién Acetato de amonio 1N pH 7.0

Hay dos formas de preparar la solucién acetato de amonio al 1IN con pH 7

segun su estado y reacciones que se tengan dentro del laboratorio.
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1.1 Acetato de amonio 1N pH 7.0:
Pesar 77.10 g de acetato de amonio (CH3COONH4) R.A. y disolver en agua

destilada y llevar a volumen final 1 L. Ajustar el pH a 7.0 empleando &cido acético,
amoniaco o hidroxido de amonio segun sea el caso y si se requiere.

(Esta solucion es la que se utilizara para el procedimiento de este analisis)

1.2 Acetato de amonio IN vy pH 7:

A partir de &cido acético o amoniaco RA. Medir 58 ml de acido acético y 70 ml de
amoniaco (NH4CH) concentrado, adicionar lentamente y con agitacion a un balén
de 1L aforado que contiene aproximadamente 500 ml de agua destilada, agregar
350 ml mas de agua, ajustar el Ph a 7 con &cido acético o amoniaco , segun el

caso y completar el volumen con agua destilada.

2. Etanol al 95% qgrado técnico.

Para establecer su acidez: mezclar 50 ml de alcohol con 34 ml de agua libre de
CO2 , agregar 3 gotas de fenolftaleina y titular con NaoH (Hidroxido de Sodio) a
0,05N hasta alcanzar un color ligeramente rosado.

No debe emplearse mas de 0,2 ml de soda, de lo contrario se debe cambiar el

alcohol.

3. Solucién Cloruro de sodio al 10%:

Pesar 100 g de cloruro de sodio (NaCl) R.A. y disolver en 1 L con agua destilada.

4. Formaldehido (CH,0) al 37% R.A.

v' El grado analitico del formaldehido es 37% un porcentaje mayor a este pasa

de un estado liquido a un estado gaseoso.
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v" Tomando el 37% R.A como grado analitico 6sea el 100%, y se requiere para el

analisis el 50%.

En cabina de extraccion medir con una probeta 1 L de formaldehido concentrado
grado técnico (37%) y diluir con 1 L de agua destilada en un botellén ambar a 2 L.

Se debe tener mucho cuidado al preparar esta solucion puesto que puede generar
graves impactos a la salud del analista, se recomienda usar protector nasal y
encima de este una careta y guantes de nitrilo y leer las propiedades, usos y
manejos del formaldehido el cual se puede encontrar en el siguiente link

(http://www.anla.gov.co/documentos/Guial5.pdf ) -Guia del Formaldehido

5. Solucién de hidréxido de sodio

Para este andlisis se requiere titular con Hidroxido de sodio al 0,2 N, para
preparar esta solucion se debe primero preparar la solucién de hidroxido de sodio
al 2N, de la siguiente forma.

Hidroxido de sodio 2N:

Pesar y disolver 83 gr de NaOH en agua destilada. Llevar a volumen de 1L con

agua destilada

Hidréxido de sodio 0.2N:

Medir con pipeta aforada d 100 ml de la solucion de hidroxido de sodio (NaOH) al

2N, llevar a un bal6én aforado de 1 L y completar el volumen con agua destilada.

v' Se debe comprobar la normalidad exacta del NaOH (Ver Anexo 2).

6. Solucion fenolftaleina

Se puede preparar la fenolftaleina de dos formas
En CALER se cuenta con fenolftaleina al 1%, de igual forma se daran algunos

parametros para prepararla.
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6.1 Fenolftaleina al 0.5%:

Disuelva 1.25 g de fenolftaleina en 125 ml de alcohol etilico o isopropilico y 125
ml de agua destilada, luego agregue gota a gota y con agitacion NaOH 0.02N
hasta la aparicion de un color rosado pdlido. (Andlisis de la capacidad de

intercambio cationico, 2012)

6.2 Fenolftaleina al 1% en alcohol del 96%:

Pesar 1,0 g de Fenolftaleina y disolver en 100 ml de alcohol etilico del 96%.

4.2.3.7 PROCEDIMIENTO

Etapa de Extraccién

1. Ajustar la balanza a las condiciones normales de operacion

2. Pesar 5.0 gr de la muestra (lodo) seco y tamizado por 0,41 mm, ponerlos en
un vaso precipitado de 100 ml
v" Anotar el cédigo de la muestra en las hojas de registro.

v Llevar control del proceso analitico y un blanco de proceso (Bp)

3. Agregar por las paredes del recipiente con la muestra, 40 ml de acetato de
amonio 1IN pH 7.0

v" En lodos organicos agitar con una varilla para logar una suspension éptima.

v" Dejar en contacto durante una noche, o agitar las muestras que estan en los
frascos de vidrio, previamente tapados con tapén de caucho, en agitador

reciproco durante 30 min

64



Figura 5 Preparacion de la Muestra, 6 Replicas para el andlisis de CIC

4. Instalar el sistema de filtracion con erleneyer de 250 ml con desprendimiento

lateral, embudos Buchner y papel filtro
v Filtre al vacio el extracto a través de un papel filtro colocado dentro del

embudo

Figura 6 Montaje de filtracion de vacio para el analisis de CIC
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Figura 7 Instrumentos y equipos para la realizacion del andlisis del CIC

5. Encender la bomba al vacio, abrir el paso de vacio y transvasar la muestra
cuantitativamente con ayuda de frasco lavador que contiene solucion de
acetato de amonio, lavar las paredes del embudo con porciones de 5 ml de
acetato de amonio permitiendo cada vez que la solucién extractora se filtre casi
completamente sin dejar secar el lodo ni el papel filtro. Hasta completar un

volumen del extracto de aproximadamente 100 ml.

Figura 8 Lavado del lodo con porciones (ml) de acetato de amonio 1M pH 7 para
el andlisis de CIC.

6. Cerrar el paso de vacio, desmontar el embudo y el erlenmeyer.

4 Lavar el erlenmeyer de 250 ml con agua corriente y enjuague tres veces

con agua destilada.
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4 Instalar nuevamente el embudo que contiene el lodo saturado (muestra)
con acetato de amonio en otro o en el mismo erlenmeyer utilizado (una vez

lavado) y aplicar vacio

7. Abrir el paso al vacio y lavar el exceso de amonio (soluble) del lodo con
alcohol etilico del 95 %, se debe realizar 5 veces con porciones de 10 ml,
permitiendo cada vez que el etanol se filtre casi completamente, sin dejar

secar el lodo.

8. Desconectar el erlenmyer en que se recibié el filtrado y disponerlo para que
sea eliminada la solucién alcohdlica, en un recipiente dispuesto para tal fin
v Lave nuevamente el erlenmeyer de 250 ml con agua corriente y enjuague

tres veces con agua destilada.

9. Instalar el embudo con la muestra en el erlenmeyer limpio, abrir paso de vacio
y lavar el lodo con cinco porciones de 10 mL de cloruro de sodio al 10%,
permitiendo que cada porcion adicionada se filtre completamente, con el fin de

extraer el amonio intercambiable

4 Cerrar el paso al vacio, desconectar el erlenmyer y retirar el embudo que
contiene la muestra
v Apagar la bomba de vacio y disponer adecuadamente de los residuos

solidos
Etapa de cuantificacion
10. Al erlenmeyer con el extracto agregarle 20 ml de formalehido al 50% bajo

campana de extraccion; esperar minimo 5 minutos para asegurar la eliminacion

de los vapores generados.
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11.Agregar a la solucion de 2 a 5 gotas de fenolfataleina

12.Preparar las condiciones instrumentales del titulador mecanico, o instalar la

bureta de 25 ml en el soporte universal para titular con NaOH 0.2 N

v (Bp) BLANCO: Titule con el hidréxido de sodio normalizado un blanco
compuesto por 50 mL de cloruro de sodio al 10%, 20 mL de formaldehido y 3

gotas de fenolftaleina. Registre el volumen gastado de NaOH.

4 Titular las soluciones del blanco de procesos (Bp), de la muestra control y
de la muestra de lodo con hidroxido de sodio 0.2 N, hasta que el extracto de
transparente a rosa palido a color rosa tenue. El color debe permanecer como

minimo 30 s.

v Registrar la cantidad de la normalidad y el volumen del hidroxido de sodio

gastado en la titulacién en cada solucion en la hoja de registro de datos.

Figura 9 Montaje de la titulacion con el hidréxido de sodio a 0,2 N en el andlisis de
CIC
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13. Disponer adecuadamente de los residuos generados en el proceso analitico y

apagar el equipo o desmontar la bureta

14.Realizar los calculos de acuerdo con el numeral correspondiente a calculos
para determinar la capacidad de intercambio cationico en meg/100 g de lodo;
revisar y corroborar los calculos y anotar los resultados con dos decimales en

la hoja de registro.

4.2.3.8 CALCULOS

meq __ (V-Bp)*N+100+pw
100g - pm

C.I.C

(Ecuacion 2).

Dénde:

C.1.C= capacidad de intercambio cationico en meq por 100 g de lodo

V= ml de NaOH gastados en la titulacion de la muestra

Bp= ml de NaOH gastados en la titulacién del blanco de proceso

N= normalidad del NaOH

Pm= peso muestra en g.

Pw= porcentaje de humedad en el lodo seco a 105 °C (factor de correccion por
humedad) (IGAC I. G., Métodos Analiticos del Laboratorio de Suelos. Sexta
edicién., 2006)

4.2.3.9 RANGOS Y ANALISIS

Interpretacion de resultados de la capacidad de intercambio
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(CIC) La capacidad de intercambio catiénico (CIC) es una propiedad quimica a

partir de la cual es posible inferir acerca

o Del tipo de arcilla presente
o La magnitud de la reserva nutrimental
o Del grado de intemperismo de los suelos.

El resultado numérico de la determinacion sirve ademas como base en el calculo

del porcentaje de saturacién de bases, que es un dato ampliamente usado en los

estudios de fertilidad

v CIC es la capacidad de 100 gramos de un suelo o lodo de retener a su
alrededor cationes; se mide en meq/100 gramos de suelo o lodo. Depende del
tipo de arcillas del complejo arcillo-himico y de la cantidad de materia
organica que tenga el suelo o lodo. La capacidad de intercambio cationico de

un suelo le permite retener los elementos necesarios para nutrir las plantas

Para la caracterizacion de este parametro se va a tomar como referencia la tabla 4
en la cual se interpreta el CIC en el suelo, la cual se tomara como guia para

interpretar los resultados de CIC en el lodo residual en estudio.

Tabla 4 Interpretacion de la C.1.C. (meq/100 gr). Clasificacién de la fertilidad de
suelos de acuerdo a la CIC

CIC total meq/100 ] » )
Tipo o reaccion Observaciones
gr
) Suelo muy pobre: necesita aporte importante de
0-10 <6 Muy bajo ) .
materia organica para elevar su CIC
10-20 6-12 Bajo Suelo pobre: necesita aporte de materia organica
20-35 12-25 Medio Suelo medio
35-45 25-40 Alto Suelo rico
>45 >40 Muy alto Suelo muy rico

Fuente: Rioja Molina, A. (2.002), Apuntes de Fitotecnia General, E.U.I.T.A.,
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Ciudad Real.

Los suelos con alta CIC suelen tener alto contenido de arcilla y/o materia organica.
Estos suelos son considerados mas fértiles, ya que pueden retener mas
nutrientes. Capacidades tipicas de intercambio cationico segun componentes y
tipos de suelo.

4 Respecto a la reserva nutrimental se considera que ésta es abundante
cuando la CIC es mayor que 25 cmol (+) kg-1 de suelo. La fertilidad de los suelos
se puede clasificar de acuerdo con los resultados analiticos obtenidos con
métodos apropiados tanto en suelos acidos como alcalinos

v El Ca puede ser deficiente cuando la CIC del suelo es extremadamente

baja. También puede presentarse una deficiencia de Mg.

v En Colombia la CIC de los suelos es muy variables, aun dentro de una
misma region. La CIC mas alta se ha encontrado en los climas frios donde
predomina el coloide organico

v La materia organica tiene una elevada capacidad de intercambio cationico,
esto es una gran capacidad para retener cationes en el suelo. Ademas, favorece la
microestructura del suelo siendo un elemento muy positivo en la lucha contra la

erosion de los suelos.

Normalmente en los suelos suele haber mezclas de arcillas y distintos tipos de
M.O, por lo que es dificil poder conocer un valor exacto de C.LC. Total.

Tras ser cultivados de forma continua, los suelos se empobrecen en nutrientes.
Esta es la razon por la que a menudo se le da descanso a los suelos uno o mas
afos con vistas a que recuperen su fertilidad y contenido en materia organica. En
caso contrario, deben afadirseles los aniones y cationes en forma de enmiendas
(inorganicas u organicas) o abonos. Los abonos mas elementales contienen

nitrogeno, fosforo y potasio.
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4.2.3.10 LEGISLACION

NORMA TECNICA COLOMBIANA (NTC) 5268: Calidad de suelo

determinacion de la capacidad de intercambio cationico

Esta norma describe la determinaciéon en el laboratorio de la capacidad de
intercambio catiénico (CIC) de los suelos empleando acetato de amonio 1 N (1 M)
y pH 7,0. Las mediciones objeto de esta norma pueden ser empleadas en campos
relacionados con agricultura, medio ambiente y recursos naturales. El método que

cubre esta norma es de alta utilizacion a nivel internacional.

En dicha norma se define:

Capacidad de intercambio cationico (CIC). Medida de la carga negativa del
complejo de cambio del suelo a un pH especifico, neutralizada por cationes que
pueden ser reversiblemente remplazados por aquellos que provienen de
soluciones salinas o acidas. Tiene dos componentes: la Capacidad de Intercambio
Cationico Efectiva (CICE) y la Capacidad de Intercambio Cationico Variable
(CICV). (NTC 5268)

Para el conocimiento del procedimiento de los métodos anteriores es necesario
comprar la Norma, en el siguiente link se encuentra su precio y su forma de pago:

http://tienda.icontec.org/index.php/salud-y-ambiente-impreso/ntc-5268-calidad-del-

suelo-determinacion-de-la-capacidad-de-intercambio-cationico.html
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4.2.4 NITROGENO TOTAL

Método: Kjeldahl modificado

4.2.4.1 PRINCIPIO FISICO

Se efectla una digestion de la muestra para destruir la materia organica en acido
sulfdrico, el nitrégeno organico se transforma en sales de amonio (NH4") con
ayuda de un catalizador. Las muestras pueden contener formas iénicas como los
nitratos (NO3) y los nitritos (NO;) para lo cual es necesaria la utilizacion de acido
sulfarico en la digestion para que estos compuestos se conviertan en
nitrosalicilatos, los cuales si pueden transformarse en sales de amonio para luego
ser destilados en medio fuertemente basico donde se desprende el amonio (NH3),
el cual se captura en una solucion de acido boérico. Posteriormente se determina
volumétricamente el NH3 capturado al titular con acido sulfdrico (H.SO4) 0 acido
clorhidrico (HCI) de normalidad conocida. (Universidad Nacional de Colombia,
2007)

4.2.4.2 OBJETIVO
Definir las condiciones necesarias para realizar la cuantificacion total del nitrégeno

en muestras de compost, suelos, biosolido u otro material que contenga el

elemento en forma orgénica 6 inorganica.

4.2.4.3 IMPORTANCIA

El nitrégeno total de Kjeldhal es descrito como la cantidad de amonio libre y

compuestos organicos nitrdgenos que son transformados a sulfato de amonio,
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luego de realizarse una digestién de la muestra con acido sulflrico junto con un

catalizador.

v' En ocasiones, el nitrégeno se convierte en un factor limitante para el
compostaje, ya que la falta de componentes o compuestos nitrogenados
puede condicionar la mayor o menor degradacién del material y, junto a las
condiciones de humedad y aireacion, estos componentes marcan la
naturaleza y eficiencia del proceso y con ello la mayor o menor rapidez del

mismo.

v" En los microorganismos la carencia de nitrégeno puede afectar el crecimiento,
por lo que la poblacién microbiana no tendra un desarrollo 6ptimo. De esta
manera, el pH restringe el desarrollo microbiano, procediendo como un
componente selectivo para las poblaciones microbianas y controlando las
pérdidas de nitrogeno durante el desarrollo; un pH mayor a 7.5 contribuye a la

pérdida del nitrégeno por volatizacidon de amoniaco.

v' En contraste, demasiado nitrdgeno permite el crecimiento microbiano rapido y
acelera la descomposicion; pero puede crear problemas de olor en
condiciones anaerobias. Ademas, el exceso de nitrdgeno puede ser liberado
como amoniaco; en tanto que el nitrégeno aprovechable escapara en forma de
gas. Para la mayoria de los materiales una relacion C/N cercana a 10:1
mantendra estos elementos en equilibrio aproximado. En los suelos
normalmente el contenido de nitrégeno varia de 0.05 a 2% en sus diferentes

formas.
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ISR N N N

Funciones Generales del Nitrégeno

El N es un constituyente importante de las proteinas, aminoé&cidos, &cidos
nucleicos, enzimas, vitaminas, fosfolipidos y de la clorofila.

Promueve el rapido crecimiento y la formacion de las hojas, incrementando el
area foliar para realizar la fotosintesis y mejorar la produccién de alimentos.

Da el color verde oscuro a las hojas y aumenta el vigor general de las plantas.
Aumenta el contenido de proteinas en los productos alimenticios Promueve la
formacion de frutos y granos.

Es un nutrimento esencial para los microorganismos de suelo que actian en
la descomposicion de la materia organica.

Contribuye en la formacion de los tejidos y se considera que es el elemento

gue mas contribuye en el crecimiento de las plantas.

Sintomas Visuales de Deficiencia del Nitrégeno

Clorosis o amarillamiento general del follaje y caida prematura de las hojas
inferiores.

Lento crecimiento y poco desarrollo de la planta.

Reduccion del area foliar y poco desarrollo radicular.

Disminucion del grosor y longitud de los tallos de la planta.

En los cereales los entrenudos se acortan y adelgazan.

Pobre macollamiento en los cereales (arroz, avena, trigo, cebada).

En casos severos se reduce considerablemente la floracién y se disminuyen
drasticamente los rendimientos de los cultivos.

Reduce el contenido de agua en la planta, lo cual se manifiesta en sintomas

visuales muy similares al stress de sequia.
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v' Contrariamente, el exceso de nitrégeno retarda la maduracion y la formacion
del fruto, promueve excesiva area foliar y restringe el sistema radicular.
(Blanco, 2003)

4.2.4.4 EQUIPOS Y MATERIALES

e Balanza de 0.001 g de precision

e Titulador automético Metrohm

e Unidad de destilacion Tecator 1026

e Unidad de digestion y destilacion para nitrégeno (Kjeldhal)
¢ lodo secado al aire y tamizado por 2 mm

e tubo portamuestra Tecator

e Frasco plastico lavador

e Pipetas aforadas de 15 0 20 mL

e Cépsula pesa-sustancias para pesos hastade 5 g
e Espétula metalica acanalada

e Cucharilla de adicion de la mezcla Jackson

e Dispensador de 5mL

e Barra de agitacion magnética

e Barra imantada

e Soporte universal con pinza para bureta

e Bureta volumétrica de 25 mL

e Balon aforadode 1L

4.2.4.5 REACTIVOS

e Agua destilada con una conductividad no mayor a 0.2 mS/cm a 25°C
e Acido sulfdrico 0.01 N

e Hidroxido de sodio al 40%

e Acido bérico al 4%

e Mezcla Jackson o tabletas Kjeldhal

e Indicador mixto
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e Cloruro de potasio 2N

e Recipiente plasticode 1 L

e Recipiente plastico para almacenar hasta 2 Kg de reactivo quimico solido
e Erlenmeyer de 250 mL

e Balon aforado de 100 mL

e Gradilla de madera

4.2.4.6 PREPARACION DE LOS REACTIVOS

1. Solucion utilizada para la titulacion

1.1 Acido sulfdrico 0.1N:

Medir 2.8 de acido sulfarico concentrado y ponerlos lentamente en un balon
aforado de 1 L que contenga alrededor de 200 mL agua destilada.
v Dejar enfriar y completar el volumen.

v Normalizar con soda valorada 0.1N o con carbonato de sodio

1.2 Acido sulfdrico 0.01N:

Medir con pipeta aforada 100 mL de solucion valorada de acido sulfarico 0.1N,

colocar en un balon aforado de 1 L y completar a volumen con agua destilada.
v' Se puede reemplazar con HCI 0,01N o a 0,1 N (este es el mas utilizado y el

mas recomendado por algunos analistas)(Ver Anexo 2-Estandarizacion HCL)
v' La estandarizacion para el acido sulfurico a 0,01 N y el acido clorhidrico al

0,01 N se normalizan con el carbonato de sodio.

2. Hidréxido de sodio al 40%:

Se debe tener sumo cuidado con este reactivo puesto que es altamente

corrosivo, trabajar siempre bajo campana de extraccion de gases.
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Se debe tener las siguientes recomendaciones para su preparacion
Colocar agua fria o hielo dentro de un recipiente, encima de este ubicar un

beaker con 400 g de Hidroxido de sodio (NaOH) RA (agregando lentamente)
Disolver con agua destilada (500 ml) y con agitacion continua

Esta reaccién es exotérmica (la reaccion se calentara) por lo cual se debe

esperar a que obtenga una temperatura ambiente.

Una vez se tenga una temperatura ambiente se debera llevar a volumen de 1

L en balén aforado con agua destilada.

. Acido bérico al 4%:

Pesar 40 g de &cido borico RA, disolver con agua destilada caliente en un
vaso de precipitados de 500 mL, cuando la solucion esté fria, llevar a volumen

de 1 L en balén aforado.

Nota 10.
Si al realizar algun reactivo estos se presentan reacciones exotérmicas
(calientes) o endotérmicas (frios) se debe esperar a que estos obtengan la

temperatura ambiente, puesto que puede causar problemas en el aforo.

Si es exotérmico el aforo bajara si no se deja obtener la temperatura ambiente

Si es endotérmico el aforo subira

Mezcla Jackson:
Pesar 80 g de sulfato de cobre (CASO4.H,0) pulverizado y seco a 105°C, 12 g

de Oxido mercarico y 4.0 g de selenio en polvo;, macerar y mezclar

homogéneamente los 3 reactivos y agregar luego 1920.0 g de sulfato de sodio
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anhidro y mezclar homogéneamente. El sulfato de sodio se puede remplazar

por K,SO,4 anhidro pulverizado.

Nota 11.
Si no se tiene o puede realizar la mezcla Jackson se puede utilizar las tabletas
Kjeldahl las cuales se encuentran en CALER. Estas se deben triturar hasta

obtener un polvo el cual debe ser homogéneo.

5. Indicador mixto:

Disolver en 100 mL de etanol de 95%, 0.5 g de bromocresol verde y 0.1 de
metil rojo

v Este reactivo ya se encuentra preparado dentro de CALER.

6. Estos dos ultimos reactivos son utilizados para realizar la titulacion con
titulador automatico

v Soluciones buffer de pH 4.00 y 7.00 (para la preparacién ver método de pH con
H,0)

v" Cloruro de potasio 2N: pesar 149.12 g de KCI. Disolver en 500 mL de agua
destilada en un recipiente plastico o vaso de precipitados de 1 L y llevar a

volumen de 1 L en balén aforado con agua destilada.

4.2.4.7 PROCEDMIENTO
v Preparar los reactivos requeridos para el analisis

v Comprobar, antes y durante el proceso, que el material a utilizar este

completamente limpio
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Etapa de digestion

Preparar los reactivos requeridos para el analisis

Ajustar la balanza a las condiciones normales de operacion

Poner en un tubo portamuestra Tecator o en un balén Kjeldahl entre 0.1y 0,2
g de lodo seco y tamizado por 0,41 mm, de acuerdo con el contenido de

carbon orgéanico (5) asi:

0.10 g de suelo o biosolido, si el contenido de carbono es mayor al 4%
(muestra oscura) (utilizada)

0.30 g de suelo o biosdlido, si el contenido de carbono esta entre 1 y 4%
(muestra parda)

0.50% de suelo o biosdlido, si el contenido de carbono es menor al 1%

(muestra clara)

Nota 12.

v' Pesar la muestra directamente en el tubo tecator de 0,1-0,2 gramos, entre

3.

mas muestra se pese se debera agregar mayor cantidad de las tabletas
Kjeldahl y mayor tiempo de reaccion dentro del digestor.
Por ende debe ser 0,1 ya que la muestra demorara aproximadamente en

digestar 2 horas.
Anotar el cédigo y el peso de la muestra en la hoja de registro

Llevar muestra control y blanco de proceso (Bp); anotar los datos en la hoja de

registro.
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v En este caso la muestra de control sera Harina de trigo (secada a 60°C
durante dos horas), se debera tener presente el porcentaje de nitrogeno y
proteina que tiene la harina seleccionada.

v El blanco del proceso (segun algunos analistas) es el agua destilada de 10 -20
mL, el cual se le agregan las mismas cantidades de reactivos agregados a las

muestras.

4. Pesary agregar 2 gramos del catalizador (tabletas Kjeldahl)
Agregar a la muestra y al blanco de proceso 10 mL de acido sulfurico

concentrado en cabina y tomando todas las precauciones necesarias.

Figura 10 Aplicacion de las pastillas Kjeldahl y el acido sulftrico en el analisis de
nitrégeno total

5. Preparar las condiciones instrumentales de la unidad de digestion Tecator o
del equipo de digestion Kjeldahl; precalentar la unidad de digestion Tecator de 5 a

10 minutos en la potencia 10.

4 Continuar en potencia 10 durante todo el proceso
4 Observar y percatar que el scruber contenga los niveles adecuados de agua

para su proceso y que se encuentre en buen funcionamiento.

6. Tapar herméticamente los tubos portamuestra con la cubierta del equipo
Tecator, colocarlos en el digestor y asegurar la manguera de la cubierta a la

trampa de gases.
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v' En el equipo Kjeldhal conectar al balén el tapo de caucho con su manguera
del extractor de gases, abrir la llave de paso del agua del scruber para

empezar su proceso de refrigeracidon y absorcién de vapores.

v' Dejar las muestras en digestion a potencia 10 y esperar durante 2 h.

Figura 11 Proceso de digestion en el analisis de nitrdgeno total

7. Verificar la digestion completa de la muestras mediante inspeccion visual

del digesto.

Figura 12 Cambios de color que deben tomar las muestras durante el proceso de
digestion en la prueba de nitrégeno total
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4 La solucion final debe ser verde clara y traslicida o blanca lechosa. Si la
solucion resultante no llena los requisitos anteriores someterla a digestion a 2 h

mas o en su defecto, hasta notar el viraje de la muestra.

8. Apagar el digestor; en el equipo Tecator, permitir que el scrubber elimine por
completo los gases que se encuentran en los tubos; sin quitar la cubierta y la

manguera.

v Dejar minimo 30 minutos o hasta que no haya emision de vapores, retirar la

cubierta con los tubos o desconectar el tapon de caucho del balon Kjeldahl.

Etapa de destilacion

A. Destilador Tecator

9 Preparar las condiciones instrumentales de la unidad de destilacion Tecator
para nitrégeno.

4 Conectar, abrir la llave de paso del agua y prender el equipo.

11.Poner y asegurar la cabeza de destilacion de la unidad el tubo portamuestra
con el digestor
Colocar en un erlenmeyer de 250 mL con 15 mL de &cido bérico (H3BO3) al 4% en

la plataforma dispuesta para recibir el destilado.
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Figura 13 Unidad de destilacion con la muestra 1.

Nota 13. Se debe agregar 15 ml de acido bérico a cada muestra (tubo de tecator),

3 gotas del indicador mixto y finalmente homogenizar

Figura 14 Erlenmeyer con 15 ml de acido bérico y 3 gotas de indicado mixto

v Bajar la puerta de la cabeza de destilacion y subir la plataforma hasta el
nivel sefialado para que se inicie el proceso de destilacion; al tubo con el digesto

se le agregan automaticamente y de forma lenta 20 mL de NaOH al 40%.

v La destilacion finaliza a los 6 minutos, al cabo de los cuales se emite una

sefial acustica y se baja automaticamente la plataforma.
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Pasos para el funcionamiento del digestor

1. Conectar, prender, abrir el paso del agua y esperar a que el agua recorra
Oprimir STOP (aparece 6:00 minutos)

Oprimir START (hasta que pite)

Oprimir REGENT

Finalmente START

a M N

12. Retirar de la plataforma de destilacion el vaso plastico o el erlenmeyer que

contiene el destilado.

4 previo enjuague con agua destilada de la parte interna y externa de la

manguera de destilacion con ayuda de frasco lavador.

13.  Subir la puerta de proteccién de la unidad de destilacion, enjuagar con agua
destilada la manguera con ayuda de frasco lavador, retirar con guantes (o una
toalla ya que este se encuentra a altas temperaturas) el tubo que contiene la

muestra (digesto) y ponerlo en la gradilla para que se enfrie.

14. Disponer adecuadamente de los residuos generados para su eliminacion.

v Al terminar el proceso de destilacion, lavar el sistema de destilacion con

agua destilada.

Etapa de titulacion

La titulacién se puede realizar de forma automatica (destilado sin indicador) o de
forma volumétrica (destilado con indicador), dependiendo de los equipos que se
encuentren en el laboratorio.

No se cuenta con titulador automatico por lo cual se explicara y realizara el

procedimiento para titular manualmente o volumétricamente
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Titulador o bureta volumétrica (destilado con indicador)

15. Preparar las condiciones instrumentales del titulador, o montar la bureta de 25
mL para titular con acido sulfdrico 0.01N o &cido clorhidrico al 0,01 N

(recomendado)

16. Titular los destilados del blanco de proceso (Bp) y de las muestras de lodo
v Con &cido sulfarico hasta el viraje de azul a traslucido y luego a pardo rojizo

v" Con acido clorhidrico hasta el primer viraje de azul a rojo palido

Anotar el volumen gastado en cada solucién en la hoja de registro de datos.

Figura 15 Viraje de las muestras en el analisis de nitrégeno total

17. Disponer adecuadamente de los residuos generados en el proceso analitico

y apagar el equipo, o desmontar la bureta.

DESCONECTAR Y CERRAR LA LLAVE DE PASO DEL AGUA

18. Realizar los célculos de acuerdo con el numeral correspondiente a célculos;

revisar y corroborar los célculos y anotar con dos decimales en la hoja de registro.
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4.2.4.8 CALCULOS

Para este procedimiento realizar los siguientes calculos, considerando el blanco;
a excepcion si el equipo los registra e imprime (titulador automatico); se requiere el

pw (humedad) de la muestra:

(Vm—VBp)*N+%0.014*(100+pw)
pm

%Nt =

(Ecuacion 3)

Dénde:

%Nt= cantidad de nitrégeno total en el lodo expresado en porcentaje

Vm= mL de acido sulftrico gastado en la titulacion de la muestra

VBp= mL &cido sulfdrico gastado en la titulacién del blanco del proceso

N= normalidad del &cido sulfurico utilizado en la titulacion

Pm= peso muestraen g

0.014= factor de conversion del peso equivalente del nitrdgeno expresado en meq
Pw= porcentaje de humedad en el lodo seco a 105°C (factor de correccién por
humedad)

Nota 14.
En caso de no poder realizar la prueba con un blanco realizar los célculos para

hallar nitrégeno en lodos con la siguiente ecuacion.

(Vm)*N+0.014%(100)
pm

%Nt = (Ecuacion 3.1)

Las variables para la formula 2 tienen el mismo significado para la formula 1

v' De igual forma con ambas ecuaciones el resultado debera ser el mismo.
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INTERFERENCIAS DEL METODO KJELDAHL

De acuerdo con las etapas correspondientes del método, Carreira Daniel (2011)
plantea algunas sugerencias para los posibles inconvenientes presentados en el

desarrollo de la prueba.

Etapa I: Digestion de la muestra
v' Caracteristica de la muestra.

No se encuentran demostraciones relevantes con respecto a la finura del
componente sobre el porcentaje de recuperacion de Nitrégeno. Algunos
investigadores sugieren un grado de tamizado conforme a la escala del
método a realizar.

Ademads, una mayor retencion de amonio se da en componentes finos;
presentandose entre sus laminas. De esta manera, el incremento del
porcentaje de recuperacion de nitrégeno es ocasionado debido a la hidratacion
precedente o el tratamiento con HF.

Ilgualmente, existe un considerable consumo de &cido sulfarico cuando la
digestiébn de muestras presenta niveles altos de materia organica u 6xidos de

hierro o aluminio.

v' Temperatura de digestion

De acuerdo a diversas investigaciones se ha demostrado que la temperatura
de digestion es el componente que tiene un gran efecto en la determinacién
del nitrégeno a través del método kjeldahl, puesto que si esta es inferior a
360°C la digestion puede ser parcial o lenta y si es mayor a 410°C puede
originarse perdida de amonio. Esto se puede compensar por medio del control
con un bloque calefactor y la adicién de potasio o sulfato de sodio lo cual
incrementa el punto de ebullicibn del &cido sulfdrico conllevando a un

incremento de la concentracion de sales (sal de potasio o sal de sodio)
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v

Asimismo, preferentemente se emplea la sal de potasio y no la de sodio,
debido a que la de sodio aumenta el arrastre del digesto sobre las paredes del

tubo o balon, siendo mas alta la temperatura alli.

Por otra parte se encuentra el tiempo de digestidn, siendo este extenso con
niveles bajos de estas sales en el acido sulfurico (£ 0.3 g/mL) y logrando un
menor tiempo si la concentracién es alta (= 1 g/mL), de este modo se puede
omitir el uso de catalizadores (Bremner, 1960). Aunque, un alto nivel de
concentracién de estas sales (>0.8g/mL) cuenta con la contrariedad de la
sodificacion del digesto al existir el enfriamiento, recomendandose una
destilacién antes o una destilacion de la muestra preliminar al suceso de esta

sodificacion.

Etapa II: Destilacion

v

v

Principalmente, se debe evitar fugas en el sistema con la correcta union del
tubo o baldn con el destilador.

Se recomienda el ajuste del pH de la solucién de acido borico a niveles entre
4.5 y 5.0; ya que el amonio que se libera al alcalinizar se recolecta sobre esta

solucidn

De esta manera su concentracion o volumen no es imprescindible conocer con
precision, puesto que el borato de amonio formado alli es transformado de
nuevo en acido en la sucesion de la valoracion con solucién de sulfurico.
(IGAC I. G., Métodos Analiticos del Laboratorio de Suelos. Sexta edicion.,
2006)

89



4.2.4.9 RANGOS Y ANALISIS

En la tabla 5 se presenta los rangos respectivos para la categorizacion del suelo
de acuerdo al nitrégeno total que este obtenga del residuo.
Tabla 5 Rangos de Nitrégeno

Categoria Valor (%) de nitrégeno* Niveles criticos del N (3)
segun la FAO**

Extremadamente pobre <0.032 0,00-0,10

Pobre 0.032-0.063 0,10-0,15
Medianamente pobre 0.064 — 0.095

Medio 0.096 — 0.126 0,15-0,25
Medianamente rico 0.127 - 0.158

Rico 0.159 - 0.221 0,25-0,30

Extremadamente rico >0.221 Mayor 0,30

*Adaptado de Manual de técnicas de analisis de suelos aplicadas a la remediacion de sitios
contaminados, (pag. 40), por L.C Fernandez, N.G Rojas, T.G Roldan, M.E Ramirez, H.G
Zegarra, R. Uribe, R:J Reyes, D.F Hernandez, J.M Arce, México D.F.: Editorial del Deporte
Mexicano. Copyright 2006 por Instituto Mexicano del Petréleo y el Instituto Nacional de Ecologia
**http://www.fao.ora/docrep/019/i3361s/i3361s.pdf

“En California, Pratt y Col. (1973), estima que el 35% del N-total de un lodo
obtenido por digestion anaerobia (2.5% del N-total) es utilizable el primer afio del
cultivo, un 10% del N-residual lo serd el segundo afio y el 5% restante se

mineraliza durante el tercer afo.” (M, (s.f) Pagina 92)

e Con base al reglamento técnico del sector de agua potable y saneamiento
basico y ambiental - RAS (seccién I, titulo f) en su Tabla F.6.3. “Limites
maximos permisibles en el compost para N total, P,Os y K;O (%)” y en la
categoria A para materia organica estabilizada; debe ser declarado si cada uno

de los anteriores es 21%.
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4.2.4.10 LEGISLACION

NORMA TECNICA COLOMBIANA NTC 5889, 2011-11-30, Anélisis de suelos.

Determinacion del nitrégeno total

Esta norma contempla los métodos méas reconocidos para determinar el contenido
de nitrégeno total en suelos. Existen dos métodos que en general han ganado
aceptacion para determinar el nitrégeno total: EI Método Kjeldahl, el cual es
esencialmente un procedimiento de oxidacion via hiumeda y el Método Dumas, el
cual es fundamentalmente una oxidacién seca por combustion

NORMA TECNICA COLOMBIANA NTC 5167 (Segunda actualizacion),
Productos para la industria agricola. Productos organicos usados como

abonos o fertilizantes y enmiendas o acondicionadores de suelo

Esta norma establece los requisitos que deben cumplir y los ensayos a los cuales
deben ser sometidos los productos organicos usados como abonos o fertilizantes
y como enmiendas o acondicionadores de suelo, en ella se encuentra definen el
método para determinar del nitrégeno total en materiales clasificados como

organicos y organicos minerales.

NORMA TECNICA NTC COLOMBIANA 370, 2011-11-30, Abonos o

fertilizantes. Determinacion de nitrogeno total

Esta norma establece los métodos para determinar el contenido de nitrégeno total
presente en abonos o fertilizantes. Los métodos de analisis considerados cubren
los siguientes compuestos nitrogenados: -Método A: nitrégeno organico, ureico,
amoniacal y nitrico; Método B: nitrdgeno orgéanico, ureico y amoniacal, Método C:

nitrégeno ureico.
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4.2.5 MATERIA ORGANICA

Método: pérdida por ignicion

4.2.5.1 PRINCIPIO FISICO

No existe un método de rutina con el cual se puede determinar la materia organica
(MO) en el suelo o biosolidos de una manera satisfactoria. Por esa razon
normalmente se estima Indirectamente utilizando la medida del contenido del

carbon organico (CO) en el suelo o biosdlido.

Para la determinacién del humus o materia organica muerta hay varios métodos,
El método por ignicién o calcinacion para la determinacion de la materia organica
implica la destruccion climatizada de toda la materia organica en la muestra del
lodo residual.

El método de calcinacion se aplica debido a que se puede obtener resultados de
manera simple y rapida, secando la muestra a 40-60 °C con particula <2mm libre
de materiales inertes y de carbonatos a una temperatura promedio de 500-600 °C
de 6 a 8 horas, posteriormente se enfria la muestra en un desecador y se pesa; el
contenido de materia organica se determinara calculando la diferencia entre los
pesos inicial y final de la muestra dividido por el peso de la muestra inicial
multiplicado por 100% veces. No debe contener humedad o agua antes de
calcular el contenido de materia organica. Se asume que el material volatilizado es

la fraccion organica

4.2.5.2 OBJETIVO
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El objetivo principal de esta practica determinar la cantidad de carbono organico

presente en el residuo (lodo), mediante el método de calcinacion.

4.2.5.3 IMPORTANCIA

La Materia Orgéanica de los lodos residuales tienen mayor cantidad de Nitrégeno y
menor relacion Carbono:Nitrogeno que los de los suelos. Por otra parte, los lodos
aportan al suelo agricola materia organica y nutrientes. Sin embargo, la relacién
de materia organica en el lodo seco y su contenido de nutrientes obedece a la
procedencia de estos, como también si han sido previamente estabilizados por
digestion aerdbica o anaerdbica (Garcia, Rehabilitacion de un suelo con bajo perfil
de nutrientes aplicando biosoélidos como fertilizante, 2011).

En consideracion con el alto contenido de materia organica de los lodos, se podria
considerar a primera vista, como fertilizantes ideales, aunque los lodos de aguas
residuales con contenidos de sustancias fecales y orinas que se emplean como
fertilizantes tienen limitaciones. Por otra parte, los lodos pierden progresivamente
su contenido de Nitrégeno y Fdésforo, segun se reduce su contenido de agua lo
gue da como resultado proporciones de Nitrégeno, Fosforo y Potasio bajos, con
una concentracion alrededor del 3% (Garcia, Rehabilitacion de un suelo con bajo

perfil de nutrientes aplicando biosélidos como fertilizante, 2011).

La materia organica influye positivamente en todas las propiedades del suelo,

tanto fisicas:

v" Incrementa la capacidad de retencion del agua del suelo.
v' Aumenta la estabilidad estructural.
v' Aumenta la aireacion.

v' Aumenta la permeabilidad.
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v' Facilita el laboreo al disminuir la cohesiéon cuando estan secos y los hace
mas ligeros y menos encharcadizos cuando estan humedos, por lo que
aumenta el tiempo de tempero.

v' Los suelos son mas oscuros, por lo que absorben mas radiacién y son mas

calidos.

Como quimicas:

v' La mineralizacion de la materia organica libera al suelo gran cantidad de
elementos esenciales

v" Regula el pH del suelo.

v Influye en la CIC, aumentandola y por lo tanto, aumentando la fertilidad
guimica del suelo.

v" Inmoviliza metales pesados.

Y bioldgicas:

Favorece la germinacion de las semillas.
Favorece el estado sanitario de érganos subterraneos.
Regula la actividad microbiana.

Aporta reguladores del crecimiento vegetal.

N X X X

Activa la rizogénesis.

La materia organica tiene una elevada capacidad de intercambio catidnico, esto es
una gran capacidad para retener cationes en el suelo o lodo. Ademas, favorece la
microestructura del suelo siendo un elemento muy positivo en la lucha contra la
erosion de los suelos. Y en general favorece también el desarrollo de microfauna

edéafica.
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Nota 15. Al realizar la practica en laboratorio procurar que los materiales utilizados
estén en optimas condiciones para evitar errores en medidas de pesos o durante
el proceso de calcinacion, de esta manera obtener un resultado con un margen de

error bajo.

4.2.5.4 CALIBRACION

El método de calcinacion o pérdida por ignicion (loss on ignition, LOI) (Schulte &
Hopkins, 1996) cuantifica directamente el contenido de MO y se basa en
determinar la pérdida de peso de una muestra de suelo al someterla a elevadas
temperaturas. Existen numerosos trabajos donde se utilizan temperaturas de
ignicién que van desde los 250 a los 600 °C en mufla y diferentes periodos de
tiempo, desde 2 hasta 24 h (Combs & Nathan, 1998). Mitchell (1932) informé que
temperaturas de ignicién entre 350 y 400 °C eran adecuadas. Davies (1974)
concluy6 que 430 °C podria ser utilizada en suelos con presencia de carbonatos y
se lograria una completa oxidacién de la MO. Asi este método permite la
determinacién de la MO total del suelo. Schulte & Hopkins (1996), para muestras
de suelo de la region central del norte de los EEUU, desarrollaron el método de
LOI que incluye como pre tratamiento el secado a 105 °C durante 24 h y luego 2 h

de ignicion a 360 °C.

4.2.5.5 EQUIPOS Y MATERIALES

e Balanza de 0,001 g de precision

e lodo seco y tamizado < 2 mm

e Bandeja para transporte de material de vidrio

e Capsula pesa-sustancias para pesos hasta de 25-50 gr
e Estufa con capacidad de 550-600°C

e Desecador con vacio con un agente secante activo
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e Muflay plancha

4.2.5.6 PROCEDIMIENTO

1. Secar los crisoles o capsulas previamente marcados con el numero de la
muestra a 60 °C en la estufa

2. Colocar las capsulas en el desecador durante 15 minutos, hasta obtener
temperatura ambiente, finalmente pesar (tener en cuenta si se pesa con la
tapa o sin la tapa de la capsula) en la balanza electrénica

3. Pesar aproximadamente 1 gramo de muestra del residuo solido en una de
las capsulas

4. Dentro del extractor colocar la muestra en la plancha aproximadamente a
300 °C hasta dejar de observar humo.

5. Posteriormente se coloca la muestra a 600°C dentro de la mufla durante
seis horas (figura)

Figura 16 Montaje muestra de lodo residual y capsula en el horno para el analisis
de materia organica

6. Finalmente se coloca la muestra en el desecador 15 minutos y se pesa.
(IGAC I. G., 2006.)

4.2.5.7 CALCULOS
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%MO = (Pc+}1§3r:(Pc)

* 100 (Ecuacion 4)

Donde

Pc: Peso de la Capsula

Pm= Peso de la muestra

Pc+R= Peso de la capsula mas el residuo
%MO= Porcentaje de Materia Organica

Observaciones:

v" Suelos con altos contenidos de Mn", Fe" y Cr daran resultados
demasiado altos.

v' Melores resultados pueden ser obtenidos usando suelo finamente
molido (0.25 mm).

v" Manejar e H2SO4 con sumo cuidado, puesto que es muy corrosivo y
toxico, evitar contacto con manos o vestidos etc, se debe agregar ajo
campana de extraccion

v' Se puede utilizar las soluciones de NaHCO3 o NH4OH diluido para
neutralizar cualquier salpicadura

4.2.5.8 RANGOS Y ANALISIS

Los resultados se expresan en porcentajes de materia organica con dos cifras
decimales

Tabla 6 Interpretaciéon del contenido de materia organico en suelo en relacién con
los suelos volcanicos (le6n y Aguilar, 1987)

Clase Materia organica (%)
Suelos volcanicos Suelos no
volcanicos
Muy bajo <4.0 <0.5
Bajo 4.1-6.0 0.6-1.5
Medio 6.1-10.9 1.6-3.5

97



Alto 11.0-16.0 3.6-6.0

Muy alto >16.1 >6.0

4.2.5.9 LEGISLACION

NORMA TECNICA COLOMBIANA (NTC) 5403: CALIDAD DE SUELO.
DETERMINACION DEL CARBONO ORGANICO

Esta norma cubre la determinacion del carbono organico en los suelos, en el
laboratorio, a través de meétodos de oxidacion seca y humeda (numeral 4) v,
diferentes métodos de cuantificacién (numeral 5). Las mediciones, objeto de esta
norma pueden ser empleadas en campos relacionados con agricultura, medio
ambiente y recursos naturales.

La valoracion de la cantidad de carbono organico sirve como indice de fertilidad
del suelo y como orientacion para la fertilizacion de los cultivos.

Ademas de los métodos presentados en esta norma existen otros que pueden
emplearse previa validacién de los mismos frente a los aqui descritos. El criterio
de seleccion de los métodos que cubre esta norma se basa principalmente en su
alto nivel de utilizacion a nivel nacional e internacional.

La legislacion Colombiana se refiere a los biosolidos y su relacion con el carbono
organico en el Decreto A 456 “Por la cual se establecen los criterios de calidad y
uso para el aprovechamiento y disposicion final de los Biosolidos generados en
plantas de tratamiento de aguas residuales municipales y se toman otras
determinaciones”

ARTICULO PRIMERO- DEFINICIONES. Para los efectos de este Decreto, se
adoptan las siguientes definiciones:

Abono o fertilizante orgénico. Producto solido, obtenido a partir de la
estabilizacion de residuos de animales o vegetales, o la mezcla de los anteriores,
gue contiene como minimo el 15% de carbono organico y que aplicado al suelo
suministra a la planta uno 0 mas nutrientes necesarios para su crecimiento y
desarrollo.
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NORMA TECNICA COLOMBIANA 5167: PRODUCTOS PARA LA INDUSTRIA
AGRICOLA PRODUCTOS ORGANICOS USADOS COMO ABONOS O
FERTILIZANTES Y ENMIENDAS DE SUELO

En el apartado 5.1.6 “Cuantificacién del carbono organico oxidable total” se
encuentra el procedimiento para el andlisis de CO en suelos, este es muy similar
al procedimiento utilizado por el IGAC.

En dicha NTC se encuentran algunos rangos para el carbono organico
dependiendo del uso que se le emplee a la muestra (lodo).

Para abono organico mineral sélido el contenido de carbono orgénico oxidable
total debe ser mayor de 5% y menor de 15%

Para enmienda organica no hamica el contenido de carbono orgénico oxidable
total debe ser como minimo 15%

Estos dos usos fueron escogidos debido a que ambos productos o residuos para
la elaboracion de abono organico mineral sélido y enmienda organica no humica
son provenientes de plantas de tratamiento de aguas residual.

4.2.6 DENSIDAD REAL

Método: método del picnédmetro
4.2.6.1 PRINCIPIO FISICO

La relacion que existente entre la masa del residuo sélido (lodo residual) seco y la
masa de igual volumen de agua, se le llama densidad de la fase sélida del residuo
(densidad real), ademas esta puede indicar la relacién entre el contenido mineral y
la organico que se encuentran en el residuo. (Sanclemente, 2011).

Para esta determinacion se utliza el método del picnébmetro consiste en
determinar la densidad real midiendo el volumen de fluido desplazado por una
masa conocida del residuo sélido en un frasco volumétrico o picnémetro, este es
el principio de exclusion de las Sustancias de Arquimedes, decir que, cuando un
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sélido se sumerge en un recipiente lleno de agua destilada, la cantidad de agua
desplazada es igual al volumen de la parte sdélida sumergida.

4.2.6.2 OBJETIVO

Determinar la densidad real del residuo sélido (lodo residual) mediante el método
del picnémetro, en el laboratorio de calidad de aguas.

4.2.6.3 IMPORTANCIA

El valor de la Densidad real cambia en funcion del tipo de minerales del material
inicial y de la cantidad de materia organica del lodo residual. Puesto que la materia
organica pesa mucho menos que un volumen igual de sdélidos minerales, la
cantidad de ese constituyente en un suelo afecta marcadamente a la densidad de
las particulas (Buckman, 1977).

4.2.6.4 CALIBRACION

1. Lavar el picndmetro con agua destilada y secar en la estufa u horno a 60°C,
aproximadamente 2 horas, después de seco pasar a una desecadora, hasta
gue este a temperatura ambiente y pesar el picndmetro seco y vacio con tapa
puesta de 50 mL en la balanza analitica con una aproximacion de 0.01 gr.

2. El volumen del picndmetro, consiste en llenarlo con agua destilada a cierta
temperatura hasta 0.5 cm debajo de la marca de aforo dejando reposar por
unos minutos

3. Medir la temperatura del agua contenido en el picnémetro, con el fin de
determinar en la tabla de densidades, la densidad del agua a esa temperatura.

4. Con una pipeta completar el volumen del agua hasta la marca de aforo y secar
cuidadosamente el interior del cuello del picnébmetro, respetando el menisco.

5. Pesar el frasco lleno de agua hasta la marca de aforo.

Repetir cinco veces el procedimiento detallado para diversas temperaturas

7. Representar en una gréafica los resultados de los pesos obtenidos (peso del
picnédmetro lleno de agua), en funcion de la temperatura.

o
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8. Los puntos de la curva de calibracion tedrica se pueden obtener con la
siguiente ecuacion.

4.2.6.5 EQUIPOS Y MATERIALES

e Picnémetro de 50 mL

e Balanza Analitica

e Embudo de cristal

e Pinzas

e Papel filtro

e Agua destilada

e Espatula o cucharilla

e Frasco lavador

e Desecadora

e Termdmetro de escala 0-100°C
e Bomba de vacio

¢ Plancha de calor o mechero de gas

4.2.6.6 PROCEDIMIENTO

1. Pesar el picnémetro vacio con tapa y registrar el dato.

2. Pesar en una capsula de aluminio, de porcelana o directamente en el
picndmetro aproximadamente <0,2 gramos de la muestra de lodo o residuo (lodo
pasado por tamiz < 2 mm, previamente seco) empleando un embudo pequefio y
seco, para evitar pérdidas de material.

3. Pesar el picnbmetro mas el lodo seco con la tapa y registrar el dato.

4. Adicionar agua destilada empleando el vaso de precipitados de 25 mL,
vertiendola sobre la pared del picnometro, completar hasta 1/3 del volumen del
picnébmetro. El contenido se agita circularmente con la mano y se lleva enseguida
el picnometro sin la tapa al desecador durante 2 horas para eliminar las burbujas
de aire que pudieran quedar retenidas entre las particulas.
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5. Retirar el picnébmetro del desecador, adicione agua destilada hasta 2/3 del
volumen y llevarlo nuevamente a la campana de vacio durante 1 hora.

6. Retirar del vacio, llenar completamente con la misma agua, tapar y pesar el
picnémetro con el agua y con la muestra, registrar el dato.

Figura 17 Picnémetro con agua y lodo residual para el analisis de densidad real

7. Vaciar el contenido total del picnébmetro, lavar y secar convenientemente, luego
llenar con el agua destilada, tapar y pesar, registrar el dato.

8. Realizar los calculos necesarios.

Recomendaciones

La temperatura del picnOmetro con agua y la muestra del lodo residual deben ser
igual a la del picnémetro con agua solamente, ya que la densidad del agua, como
es conocido, varia con la temperatura. De no hacerse de esta forma, se estaria
introduciendo un error en los céalculos al hallar la densidad real

El analisis se debe hacer por triplicado, puesto que la diferencia entre la densidad
real de las muestras no debe ser mayor de 0,02. Es necesario realizarlo por

triplicado, para confirmar los valores obtenidos, los cuales son muy sensibles a las
fallas existentes en las operaciones de manipulacién realizadas en el laboratorio.

4.2.6.7 CALCULOS
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Para determinar la densidad real, empleando los datos del ensayo se emplea la
siguiente ecuacion:

(Mpss—Mpv)*(Dw)
Ds =
(Mpw—Mpv)—(Mpssw—Mpss)

Donde

(Ecuacion 5)

Ds: Densidad especifica, en g/ml

Mpss: Masa del picnémetro+ lodo seco a 105°C, en gramos
Mpv: Masa del picnédmetro vacio y seco, en gramos

Mpw: Masa del picnémetro + agua, en gramos

Mpssw: Masa del picnGmetro + agua + lodo seco, en gramos

4.2.6.8 RANGOS Y ANALISIS
A continuacién se presenta la Tabla 7. En la cual se presenta la densidad a
diferentes temperaturas, las cuales debera ser usada para la calibracion del

picnémetro.

Tabla 7 Densidad del agua a diferentes temperaturas

Temperatura (°C) Densidad (mg.m™)
15 0,99913
16 0,99897
17 0,99880
18 0,99662
19 0,99843
20 0,99823
21 0,99802
22 0,99780
23 0,99757
24 0,99733
25 0,99708
26 0,99682
27 0,99653
28 0,99627
29 0,99598
30 0,99568

Fuente: Hernandez, Juvenil. Luis , Instituto Nacional de ciencias agricolas,
métodos para el analisis fisico de los suelos, Manual de laboratorio, Densidad
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| real, P4gina 31, 2007

El contenido de materia organica en los suelos o lodos influye en el valor de la
densidad real, disminuyéndola, en ocasiones varias décimas.

Los valores de la gravedad especifica de los suelos varia de 2.60 a 2.80, aunque
algunos suelos organicos pueden registrar valores de 1.50 o en el otro caso
extremo existen suelos con alto contenido de hierro que llegan a registrar valores
de 3.00. (Universidad Peruana Union , 2012).

4.2.6.9 LEGISLACION

La NORMA TECNICA NTC COLOMBIANA 1974 2003-09-24, Métodos de
ensayo para peso especifico de sdlidos de suelo con picndmetro de agua

Esta norma es una adopcion idéntica (IDT) por traduccion de la ASTM D
854:2000, StandardTest Methods for Specific Gravity of Soil Solids by Water
Pycnometer. En la cual se explica el procedimiento mediante el método del
picnébmetro para suelos.

4.2.7 CONDUCTIVIDAD ELECTRICA

Método: Extracto de saturacion

Nota 16.

En esta practica se utilizara la bomba de filtracion por lo cual se debe de tener
sumo cuidado, puesto que los liquidos utilizados podrian desviarse hacia la
manguera de succién provocando graves dafios a la bomba.

El laboratorio de calidad de aguas de la Universidad Catdlica de Manizales solo
cuenta con una bomba, un embudo y un corcho, materiales que se utilizaran en
esta prueba, por ende se debe tener cuidado y paciencia al realizar la préactica.

Se recomienda realizar una prueba de todos los instrumentos y reactivos (si se
requieren) antes de empezar a realizar el andlisis, una vez seguro de su
funcionamiento Optimo, se podra dar inicio a la practica.
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Observacion: El analisis debe tener como minimo tres réplicas para su posterior
comparacion y determinacion del promedio.

Se recomienda realizar un ensayo del procedimiento de la prueba antes de
comenzar con el andlisis.

4.2.7.1 PRINCIPIO FISICO

La conductividad eléctrica es una medida indirecta de la cantidad de sales que
contiene un suelo o biosodlido, su resultado se da en milimhos/ cm o dS/cm y
también en micromhos/cm. (Valero, (s.f))

Para obtener la Conductividad Eléctrica del lodo en el extracto de Saturacion
inicialmente se prepara la pasta saturada; se extrae luego el extracto en un filtro a
presion. En el extracto obtenido se lee la conductividad Eléctrica.

La medicion de la conductividad eléctrica se hace generalmente en el extracto de
saturacion, sin embargo, existen otras suspensiones ampliamente utilizadas como
son lodo:agua, relacion 1:5; basicamente tiene los mismos procedimientos del pH
pero en este caso se utiliza un conductimetro el cual se encuentra anexado al
pHmetro.

4.2.7.2 OBJETIVO

Determinar la conductividad eléctrica (CE) en el lodo (muestra) mediante procesos
de filtracion al vacio de un extracto acuoso, preparado a partir de la pasta
saturada.

4.2.7.3 IMPORTANCIA

Como ya se ha mencionado anteriormente, este parametro indica el contenido
total en sales solubles en el lodo. Al aplicarse al suelo, estas sales incrementaran
la propia conductividad del mismo. De esta manera, la conductividad puede ser un
factor limitante si se supera valores por encima de los cuales la presién osmotica
en el medio sea tal que la raiz no pueda extraer agua o nutrientes del suelo
(Ministerio de Medio Ambiente y Medio Rural y Marino, 2009).
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El analisis de la CE en suelos se hace para establecer si las sales solubles se
encuentran en cantidades suficientes como para afectar la germinacion normal de
las semillas, el crecimiento de las plantas o la absorcion de agua por parte de las
mismas. (Santibafiez, (s.f))

Los suelos con elevadas conductividades eléctricas impiden el buen desarrollo de
las plantas, ya que contienen asimismo una elevada cantidad de sales. Cada
cultivo es capaz de sobrevivir en rangos algo diferentes de conductividad,
dependiendo del tipo de sales que tiene el suelo, sin embargo se pueden dar las
siguientes lineas generales:

e < 500 micromhos/cm, buen desarrollo
e 500-1000 micromhos/ cm, aparecen problemas en algunos cultivos
e >1000 micromhos/cm, dificultades en muchos cultivos.

4.2.7.4 CALIBRACION

Calibrar un conductimetro permite asegurar la fiabilidad de este instrumento. El
conductimetro es un dispositivo diseflado generalmente para medir la
conductividad eléctrica en una disolucion

v' Es importante calibrar el conductimetro periédicamente para que los valores
dados por el conductimetro queden tan fiables que como sea posible.

v La variacion de temperatura de todas las disoluciones empleadas, patrones de
calibracion y disoluciones referencia no debe exceder 1°C

v' Comprobar que la etiqueta de certificacion del material de referencia esté
vigente y comprobar que el estado del pH-metro sea aparentemente correcto.

v Se puede solicitar la preparacion del KClI en CALER, o prepararse por los
mismos analistas.

Para calibrar un instrumento se debe comparar su lectura con un patrén o
estandar que proporcione una lectura fija y conocida. Usando una solucion de
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conductividad conocida podemos fijar la escala del conductimetro de manera
precisa.

v' Se emplea una solucién 0.01M de KCl la cual presenta una conductividad 1413
NS/ cm, también se puede llevar a cabo con una solucion de 0,02 N con una
conductividad 2768 uQ/cm

4.2.7.5 PREPARACION DE REACTIVOS Y MATERIALES

e Agua destilada: Debe seragua destilada, la cual nos asegura
una conductividad menor a 2 pS.

e Cloruro de potasio (KCI): Debe ser cloruro de potasio calidad para analisis
(R.A.). De esta manera nos aseguramos la ausencia de impurezas que
puedan modificar la conductividad deseada.

e Matraz aforado de un litro: Debe utilizarse un instrumento que nos permita
la medicién de volumen con el menor error posible. Se propone un matraz
aforado, pudiendo emplearse cualquier otro instrumento volumétrico pero
debera tenerse en cuenta el error en su medicion para considerar en el
resultado final.

o Balanza analitica: Cualquier instrumento que permita la medicién de pesos
con precision al miligramo como minimo.

Preparacion 1. Solucién 0.01M de KCI, conductividad de 1413 uS/ cm (KCI
solido)

v' El cloruro de potasio (KCI) es higroscépico (absorbe humedad) por lo que
antes de pesarse deberd secarse en estufa a 150 °C durante 2 horas (puede
usarse el horno de cocina a temperatura media, protegiendo el recipiente
donde se prepare con papel de aluminio para evitar contaminaciones, dejando
el papel de aluminio sobre el recipiente sin ajustar para permitir que escape la
humedad.

Calculo
o Una solucion de 0.01M equivale a 0.01 mol por litro.

o Un mol de KCl es de 74.5 g por lo que 0.01 mol seran 0.745 g
o Esta solucién tiene una conductividad de 1413 uS.
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v' Pesar con precision 0.745g de KCI y diluir a 1L con agua destilada. Mezclar
bien hasta asegurar que no queden cristales en el fondo.

Una vez se tenga la solucion en estado liquido se procede a su uso para la
calibracion del conductimetro

1. Enjuagar bien la celda del conductimetro con agua destilada.
2. Con la celda fuera del agua graduar el cero del conductimetro.

3. Introducir la celda en la solucién calibradora y graduar el conductimetro a
1413 uS/cm. (Guerrero, (s.f)).

Preparacién 2. Solucién Cloruro de potasio (KCI) 0,02 N, conductividad de 2768
puQ/cm

Pesar 1,49 g de KCL R.A, disolver y llevar a volumen con agua destilada a 1 L;
esta es la solucion estandar de referencia cuya conductividad a 25°C es 2768
pnQ/cm

Nota 17.

El presente procedimiento no se realiza con los pasos mismo pasos a seguir por el
Laboratorio de Nutricion Animal y Vegetal de la Universidad de Caldas, ya que no
se cuenta con el equipo para la mediciéon en muestras sélidas o semisélidas.

4.2.7.6 EQUIPOS Y MATERIALES

v Preparar los reactivos requeridos para el analisis
v Comprobar, antes y durante el proceso, que el material a utilizar este
completamente limpio

e Conductimetro de exactitud de al menos 0,01 ds/m

e Agua con una conductividad no mayor de 0,2 g s/cm a 25 °C
e Bomba al Vacio

e Agua destilada

e Equipo de filtracion con aditamentos

e Cloruro de potasio (KCL) 0,01 N

e Erlenmeyer con tubuladura lateral de 500 mli
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e Termometro

e Papel filtro semicuantitativo de 9 cm de diametro, cantidad 5
e Espatula

e Embudo Buchner de porcelana de 9 cm de diametro interno
e Toallas o pafio limpiador

e Frasco lavador

e Beaker de 50 mly 250 ml

4.2.7.7 PROCEDIMIENTO

Después de tener todos los instrumentos en adecuado estado y preparar todos los

reactivos, proceder de acuerdo con el método de conductividad eléctrica en

extracto de saturacion de lodos.

1. Pese aproximadamente de 100 a 200 gramos de muestra en un beaker de 250
ml, previamente seco a T<40°C y con tamafio de particula <2 mm.

2. Agregar agua destilada dentro del beaker con la muestra poco a poco,
mezclando con una espétula hasta obtener la pasta saturada
v Deje en reposo por 4 horas y compruebe el punto de saturacion.
v Anotar las porciones de agua destiladas agregadas.

Nota 18.

Para comprobar el estado de saturacién de la muestra. Los criterios para
saturacion son los siguientes: La muestra brilla al reflejar la luz, fluye con facilidad
cuando se Inclina el vaso y no debe haber exceso de agua en la superficie.

3. Instalar el sistema de filtracibn con los erlenmeyer de 500 ml, el embudo
Buchner y el papel filtro, tal y como se muestra a continuacion.
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Figura 18 Montaje de la Bomba al vacio, embudo Buchner y el Erlenmeyer para
andlisis de CE

4. Prender la bomba de vacio y transvasar la muestra en el embudo. Filtrar hasta
obtener un volumen superior a 100 ml. Cerrar el paso de vacio y apagar la
bomba.

v' La extraccion al vacio termina cuando el aire comienza a pasar a través del
filtro.

5. Transferir el filtrado (el residuo dentro del erlenmeyer) a un beaker identificado
con el nimero de la muestra

6. Disponer adecuadamente de los residuos generados en el procesos analitico

7. Determinar la conductividad eléctrica mediante el conductimetro previamente
calibrado

v Llenar la celda —pipeta con el extracto o inserte o sumerja la celda en el
extracto, posteriormente leer la conductividad

Interferencias

v' La contaminacion de la celda puede cambiar su constante

v' Burbujas de aire en los electrodos

v' El método se adapta a un amplio rango de conductancias de la pasta
saturada y de valores de pH, el extracto debe ser diluido, si la lectura de
conductividad sobrepasa el rango del aparato utilizado.

v' La CE se incrementa con la temperatura. Para conseguir reproducibilidad,
la celda debe ser chequeada rutinariamente. (Sistema de Informacion
Agricola Nacional, (s.f))
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4.2.7.8 CALCULOS

La conductividad eléctrica de una solucién es proporcional al contenido de sales
disueltas e ionizadas contenidas en esa solucion.
Por tanto, el contenido salino de una solucibn se conoce midiendo la
conductividad eléctrica de la solucion, mediante la férmula:
ST=0,64 - CE

CE = Conductividad eléctrica.
Se expresa en:

o deciSiemens / metro (dS/m)

o milimhos / centimetro (mmho/cm)

o 1dS/m =1 mmho/cm

ST = Contenido total de sales.
Se expresa en:
o gramos /litro de disolucién (g/l)

o Por convencion los valores de conductividad menores a 1 , deben ser
reportados con dos cifras decimales , y valores mayores a 1 con tres cifras
decimales. (EDUCARM, (s.f)).

4.2.7.9 RANGOS Y ANALISIS

Los valores de conductividad eléctrica, son leidos directamente en el instrumento,
por ende se debera relacionar el resultado con la siguiente tabla para la salinidad
del suelo, teniendo en cuenta que el material solido en estudio ser4 implementado
en el suelo.

Tabla 8 Interpretacion de la C.E. del extracto de saturacion del suelo
(milimhos/cm). (Guerrero, (s.f))

Escala de salinidad a 25 °C
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CE en dS/m

Tipo de suelo

Efectos

0-2

No salino

Despreciables en su mayoria
No afecta los cultivos

2-4

Ligeramente salino

Se restringen o disminuye los
rendimientos de cultivos muy
sencibles

4-8

Moderadamente salino

Disminuye los rendimientos de
la mayoria de los cultivos

8-16

Fuertemente salino

Solo dan rendimientos
satisfactorios los cultivos
tolerantes

>16

Extremadamente salino

Solo dan rendimientos
satisfactorios algunos cultivos
muy tolerantes

Fuente: Hernan Guerrero, Sociedad Acuariologica del Plata, Preparacion de una

solucién calibradora para conductimetros PDF, Tomado

dehttp://www.sadelplata.org/articulos/querrero 070226.pdf, Febrero 2014.

En general, por encima de 6 milimhos/cm se restringe el rendimiento de muchos
cultivos, por lo cual, se deben iniciar practicas de recuperacion del suelo.

v' En invernaderos y otras situaciones que requieren fertilizaciones frecuentes, la
CE tiene gque ser comprobada frecuentemente para asegurarse que las plantas
estdn tomando los suficientes nutrientes y evitar los efectos toxicos de las
sales. En general, las plantas mas jovenes requeriran menor CE que las

plantas maduras

v El filtrado o extracto de saturacion, ademas de utilizarse para medir la CE
de la muestra (suelo o lodo), es utilizado para determinar el pH del mismo.
Si se mide el pH en este extracto, la temperatura de la solucién buffer y de
la pasta tiene que ser iguales.

4.2.7.10 LEGISLACION
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http://www.sadelplata.org/articulos/guerrero_070226.pdf

v La NORMA TECNICA (NTC) COLOMBIANA 5596, calidad de suelo.
Determinacién de la conductividad eléctrica

Esta norma describe la determinacién de la conductividad eléctrica, en el
laboratorio, a través de métodos conductimétricos. Las mediciones objeto de esta
norma pueden ser empleadas en campos relacionados con agricultura, medio
ambiente y recursos naturales.

Esta norma especifica la medicién de la conductividad eléctrica a través de
distintos métodos; la seleccién de alguno de ellos dependera principalmente del
tipo de suelo y de las tablas de referencia disponibles para la interpretacion
posterior de los resultados.

En dicha norma se define:

Conductividad eléctrica. Corresponde al contenido de electrolitos presentes en
el suelo que son solubles en el agua. Es un indicador de la salinidad del suelo.
Esta norma presenta dos métodos de ensayo equivalentes los cuales se resumen
enla Tabla9

Tabla 9 Métodos para determinacion de la conductividad eléctrica

, L. Recomendaciones A
Método Caracteristica Procedimiento
para su uso

La conductividad eléctrica
especifica es medida en un
extracto obtenido por el

Me’;c\)do filtrado de una pasta saturada | Todo tipo de suelos Numeral 4.1
de suelo y el resultado es
corregido a una temperatura
de 25 °C
Medicion en un filtrado de la
Método suspgnsién suelo / agua en _
B relacion 1:5 (peso/volumen). | Todo tipo de suelos Numeral 4.2

El resultado es corregido a
una temperatura de 25 °C

Para el conocimiento del procedimiento de los métodos anteriores es necesario
comprar la Norma, en el siguiente link se encuentra su precio y su forma de pago:
http://tienda.icontec.org/index.php/salud-y-ambiente-impreso/ntc-5596-calidad-de-
suelo-determinacion-de-la-conductividad-electrica.html

Esa norma especifica los rangos para los usos apropiado de la muestra
http://tienda.icontec.org/index.php/review/product/list/id/6605/category/12/
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http://tienda.icontec.org/index.php/review/product/list/id/6605/category/12/

v La NORMA TECNICA (NTC) COLOMBIANA 5167: Productos para la
industria agricola productos organicos usados como abonos o
fertilizantes y enmiendas de suelo

En el apartado 5.1.3.3.3 esta norma hace énfasis en el procedimiento para medir
la conductividad eléctrica.

Define algunos productos organicos empleados como fertilizantes o abonos y
enmiendas del suelo, establece un uso al producto dependiendo de su
caracterizacion, por ello se debe tener en cuenta la norma y con los requisitos

determinados por la norma.
Teniendo en cuenta las caracteristicas del lodo en estudio se determina algunos

usos especificos y sus requisitos en cuanto a su pH.

o Enmienda organica no humica: Conductividad eléctrica, declararla. Se
indicara la materia prima de la cual procede el producto.

o abono organico mineral solido: Conductividad eléctrica, reportar. Se
indicara la materia prima de la cual procede el producto.
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CAPITULO 3

5. RESULTADOS Y ANALISIS

A continuacion se presentan las tablas de resultados con tres replicas, promedio y
desviacion estandar de los siete parametros fisicoquimicos realizados dentro del
Laboratorio de Calidad de Aguas de la Universidad Catélica de Manizales (UCM)

utilizando agua destilada y agua desinonizada.

5.1 Resultados para la prueba de pH

Tabla 5.1.1 Resultados del pH con agua destilada

pH
Método: Potenciometro
Fecha: 21-Marzo-2015
Agua destilada
No. Pm (g) | Agua pH
Réplica destilada
(mL)
1| 10,231 30 5,094
2110,1156 30 5,088
3| 10,142 30 5,079
Promedio 5,087
o 0,00755

Tabla 5.1.2 Resultados del pH con agua destilada y desionizada

pH
Método: Potenciometro
Fecha: 14-Noviembre-2015
Agua destilada

No. Agua destilada

Réplica |Pm (g) |(mL) pH
1 10,0003 30 5,597
2 10,0004 30 5,604
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3 [10,0005] 30 5,603
Promedio 5,601333
o 0,003786
Agua desionizada
Agua
No. desionizada
Réplica |Pm (g) |(mL) pH
1 10,195 30 5,496
2 10,1652 30 5,561
3 10,1241 30 5,501
Promedio 5,519333
o 0,036171

Los resultados del pH se presentan en las tablas 5.1.1 y 5.1.2 las cuales indican
gue el pH se encuentra entre 5.0 y 5.5. Segun la tabla 3 “Clasificacion del pH de la
muestra (lodo)”, la mayoria de elementos esenciales y de cultivos se comportan
bien a pH entre 5.5 y 6.7. Algunos cultivos como las leguminosas requieren
encalamiento a este pH vy las plantas con rango de pH entre 5.6 y 6.4 como el
arroz, maiz, tomate, trigo, frijol se pueden desarrollar en ¢ptimas condiciones. El
pH en suelos manejables para el café debe estar entre 4.5-6.0 (Ospina, 1997). De
igual forma los cultivos de la zona central cafetera como la pifia, la yuca, el cacao,
hortalizas, los citricos y la morera son cultivos los cuales se pueden producir y
desarrollar en pH entre 5.0-6.0 (Garcia, Suelos en la Zona Cafetera clarsificacion y
uso, (s.f)).

Un incremento en CIC puede ser originado por el aumento de la materia organica,
la cual contiene sitios activos compuestos por grupos funcionales carboxilicos,
carbonilicos, fendlicos, aminicos, alcohdlicos, entre otros; estos grupos poseen
una capacidad cambiante de ligar e intercambiar iones debido al pH, ya que a
medida que el pH aumenta, los iones H* hidrolizables de la materia organica son
neutralizados proporcionando cargas negativas que adsorben Ca y Mg. La mayor
influencia de la materia organica del lodo en las propiedades quimicas del suelo se
encuentra en la variaciéon del complejo coloidal de este (Alvarez, 2008) .
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5.2 Resultados para la prueba de Humedad

Tabla 5.2.1 Resultados de Humedad con agua destilada

HUMEDAD
Método: Gravimétrico
Fecha: 21-Marzo-2015

Agua Destilada

No. Materia

Réplica

PMH

PMS

PC

%Humedad

Seca

1

187,6501

183,5101

182,6125

82,18199142

17,81800858

114,8603

110,8323

109,9514

82,05504288

17,94495712

192,262

188,1412

187,2923

82,91848603

17,08151397

2
3
4

172,5711

168,6606

167,8312

82,50174054

17,49825946

Promedio

82,41431522

17,58568478

(9)

0,38508975

0,38508975

Tabla 5.2.2 Resultados de Humedad con agua destilada

HUMEDAD
Método: Gravimétrico
Fecha: 14-Noviembre-2015

Agua Destilada

No. %
Réplica |PMH PMS PC Humedad | Materia seca
1 86,8124 82,7597 81,8214 | 81,20016 18,79983971
2 84,1547 /80,1002 | 79,0461 | 79,36617 20,63383314
4 73,0151 68,8479 67,7656 | 79,3828 20,61720164
Promedio 79,98304 20,01695816
o 1,054088 1,054088302

Segun la tabla de resultados 5.2.1 y 5.2.2 la humedad oscila entre 79.98 y
82.41%, segun el Anexo 4.1 la humedad para compostaje se encuentra >60% lo
cual indica que el lodo cuenta con oxigeno insuficiente, siendo una solucién para
esto el volteo de la mezcla y/o adicion de material con bajo contenido de humedad
y con alto valor en carbono, como serrines, paja u hojas secas. Cabe aclarar que
en el procedimiento de esta prueba la utilizacion del agua es inherente, por lo cual
no se realiz6 la comparacion de los dos tipos de aguas ya mencionados.
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5.3 Resultados para la prueba Conductividad Eléctrica

Tabla 5.3.1 Resultados de Conductividad Eléctrica con agua destilada

Conductividad

Método: Extracto de saturacion

Fecha: 21- Marzo-2015

agua destilada

,No_. Pm (q) _Agua CE
Réplica destilada (mL) | ps/cm mS/cm
1 20,0161 60 392 0,392
2 20,0255 60 412 0,412
3 20,0671 60 385 0,385
Promedio 396,3333|0,396333333
o 14,0119 | 0,0140119

Tabla 5.3.2 Resultados de Conductividad Eléctrica con agua destilada y
desionizada

Conductividad
Método: Extracto de saturacion
Fecha: 14-Noviembre-2015
Agua Destilada
No. Agua CE
Réplica | Pm (g) | Destilada (mL) | us/cm mS/cm
1 20,0161 60 495 0,495
2 20,0255 60 513 0,513
3 20,0671 60 488 0,488
Promedio 498,6667 | 0,498667
o 12,89703| 0,012897
Agua Desionizada
No. Agua CE
Réplica Pm (g) | Desionizada s/cm mS/cm
(mL) H
1 10,195 30 633 0,633
2 10,1652 30 621 0,621
3 10,1241 30 626 0,626
Promedio 626,6667 | 0,626667
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| o 16,027714| 0,006028

Teniendo en cuenta la tabla 8 se emplea como medida de la salinidad la
conductividad eléctrica de un extracto de saturacion del lodo residual en el punto
de salinizacion; los resultados arrojados para este parametro segun las tablas 5.31
y 5.3.2 dieron entre 0.39 y 0.62, lo cual indica que es un residuo no salino la cual
no afecta los cultivos; dicha salinidad es apta para el desarrollo de pastos para la
actividad ganadera asi como para aportar como fertilizante.

5.4 Resultados para la prueba de Capacidad de Intercambio Cationico

Tabla 5.4.1 Resultados de Capacidad de Intercambio Catiénico con agua destilada

CAPACIDAD DE INTERCAMBIO CATIONICO (CIC)
Método: Acetato de amonio 0,1 N
Fecha:21- Marzo-2015
agua destilada

No. Réplica | V | N Pm Bp Calculo
1 25,1 10,2| 5,0648 | 15,1 | 54,90028489
2 24,8 10,2| 5,005 | 151 | 54,35743515
3 25,5/0,2| 5,0764 | 15,1 | 56,35075308
Promedio 55,20282437
o 1,030522534

Tabla 5.4.2 Resultados de Capacidad de Intercambio Catidnico con agua destilada
y desionizada

CAPACIDAD DE INTERCAMBIO CATIONICO (CIC)
método:
Fecha:14-Noviembre-2015

Agua Destilada

No. Réplica | V N Pm Bp cic (mleq/100 g de
0do)
1 27,510,2 | 50068 | 15,1 65,123225
2 26,2 | 0,2 | 5,0068 | 15,1 59,93028739
3 26,8 10,2 |5,0781 | 15,1 61,45191369
Promedio 62,16847536
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o | 2,669596545

Agua Desionizada

No. Réplica | V N Pm Bp cic (mleq/100 g de
0do)
1 25,410,2| 5016 | 14,8 57,826747
2 25910,2| 5433 | 14,8 55,22896428
3 26,1|0,2| 502 |14,8 60,56951453
Promedio 57,87507527
o 2,670603107

Los resultados obtenidos de CIC observados en las tablas 5.4.1 y 5.4.2 Segun la
Tabla 4 “Interpretacion de la C.I1.C. (meq/100 gr). Clasificacion de la fertilidad de
suelos de acuerdo a la CIC” los valores >45 meq/100 gr se consideran que son de
un tipo de muestra mas fértil, lo cual le proporcionan mayor reserva nutricional al
aplicar el lodo residual en el suelo. Asi mismo cuando se presenta en la muestra
(suelo o lodo) un valor alto de CIC, se encuentra asociada a alta saturacién de
bases ya que esta situacién indica una gran capacidad potencial para suministrar
Calcio, Magnesio y Potasio a las plantas (FAO, 2013). Asi mismo, su gran
capacidad de intercambio catidnico es a causa de su carga negativa; resultado de
la disociacion de los grupos acidos que contiene (Garcia, Rehabilitacion de un
suelo con bajo perfil de nutrientes aplicando biosélidos como fertilizante, 2011).

5.5Resultados para la prueba de Nitr6geno

Tabla 5.5.1 Resultados de Nitrégeno y Proteina Bruta con agua destilada

NITROGENO TOTAL
Método: KJELDAHL Modificado
Fecha: 21-Marzo-2015

PROTEINA BRUTA
Fecha; 21-Marzo-2015

Agua Destilada

Agua Destilada

No. Réplica | Vm | N Pm |VBp| Calculo %Nt ,NO.' % Proteina
Réplica Bruta

1 4,2 10,01 | 0,1001 | 0,6 0,918449699 1 5,740310619

2 3,95/0,01| 0,1182 | 0,6 0,85342738 2 5,333921125

3 3,6 10,01|0,1024 | 0,6 0,897820458 3 5,611377861

4 3,7 10,01 | 0,1003 | 0,6 0,942079913 4 5,887999457
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5 3,6 10,01 0,1006 | 0,6 0,91388484 5 5,711780248
6 0,6 1001 10mL | 0,6

Promedio 0,905132458 |Promedio| 5,657077862

o 0,032961902 o 0,206011888

Tabla 5.5.2 Resultados de Nitrégeno y Proteina Bruta con agua destilada y

desionizada
NITROGENO TOTAL PROTEINA BRUTA
Método: KJELDAHL Modificado Fecha: 14-Noviembre-
Fecha: 14-Noviembre-2015 2015
Agua destilada Agua destilada
No. Réplica |Vm| N Pm VBp | Caélculo %Nt ,NO.' % Proteina
Reéplica Bruta
1 16| 0,1 | 0,021 | 0,6 2,460982979 1 15,38114362
2 1,7/ 0,2 | 0,104 | 0,6 2,657624984 2 16,61015615
3 16| 0,1 | 0,019 | 0,6 2,465813171 3 15,41133232
Promedio 2,528140378 |Promedio| 15,80087736
(o] 0,112162962 (o] 0,701018514
Agua desionizada Agua Desionizada
No. Réplica |Vm| N Pm VBp | Célculo %Nt 1 20,17331218
1 22| 0,1 | 0,1012 | 0,9 3,227729948 2 18,54820587
2 2,1 0,1 | 0,1016 | 0,9 2,967712939 3 19,80154406
3 22| 0,1 |0,1031 | 0,9 3,168247049 .
Promedio 3121229979 Promedio | 19,50768737
o 0,136235697 (o] 0,851473104

El resultado de nitrdgeno se encuentra entre 0.9 y 3.1 segun las tablas 5.5.1 y
5.5.2 lo cual significa que es extremadamente rico segun la tabla 6; de igual forma
el estudio realizado por Daguer G (2003) de acuerdo con las propiedades
agrolodgicas; el nitrégeno y el fésforo expone concentraciones caracteristico en los
biosélidos de Colombia con un rango para de 1.6 -3.3 (Anexo 4.5); tiene mayor
capacidad en el beneficio para labores agricolas y no agricolas (cobertura de
rellenos, actividades forestales, recuperacion de suelos) especificamente para
nitrégeno; con base a lo anterior el lodo residual analizado no cuenta con una
categorizacion constante en el tiempo.

Por otra parte la relacion Carbono/ Nitrogeno (C/N) indica acerca de la

mineralizacion de la MO, es decir la capacidad para producir nitrados. El carbono
es el principal componente de la materia organica (58%, expresa que en 100 g de
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lodo hay 58 g de MO). También el nitrdgeno hace parte de ella (5%, expresa que
en 100 g de lodo hay 5 g de nitrégeno total) (Espinosa, 1997). En el lodo residual
analizado se cuenta con una relacion de C/N entre 66.46 y 31.7.

Teniendo en cuenta la bibliografia, una relacién C/N de los residuos mayor a 30 en
la que se encuentra el lodo, los microorganismos no cuentan con suficiente
nitrogeno y emplean todo con el que cuentan para su desarrollo; contando con
inmovilizacion de nitrogeno (Anexo 4.3). Cuando la relacidon se encuentra entre 15
y 30, los microorganismos tienen alrededor de la cantidad necesaria, por ende no
hay liberacion de nitrégeno. De esta manera, solo existe liberacién de nitrégeno
cuando la relacion es menor a 15. De esta misma manera, a medida que los
microorganismos atacan y descomponen la materia organica, va descendiendo la
relacion C/N hasta acercarse al valor de una relacion de 10, siendo esta la normal
para el humus (Vivancos, 1978).

5.6 Resultados para la prueba Materia Organica

Tabla 5.6.1 resultados de Materia Organica

MATERIA ORGANICA
Método: pérdida por Calcinacion
fecha: 23- Marzo-2015
No. Materia
Réplica PC PM PC+R |Orgénica %Cenizas Totales
1 20,621 [1,0116|21,0412| 58,46184263 41,53815737
2 20,3682 11,2192 |20,8631| 59,4078084 40,5921916
3 19,1254 | 1,001 19,5321 | 59,37062937 40,62937063
Promedio 59,08009347 40,91990653
o 0,535743544 0,535743544

Tabla 5.6.2 resultados de Materia Organica

MATERIA ORGANICA
Método: pérdida por Calcinacion
fecha: 16-Noviembre-2015
No. %Cenizas
Réplica PC PM | PC+R |Materia organica | Totales
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1 20,7899 1,004 | 20,8012 98,8745 1,125498008
2 18,0606 |1,005 18,0716 98,90547 1,094527363
3 20,4888 | 1,009 | 20,5019 98,70168 1,298315164
Promedio 98,82722 1,172780178

o 0,109814 0,109813795

El porcentaje de ceniza no tuvo una variabilidad con respecto a la toma de
muestra en diferentes tiempos, oscilando entre 17.58 y 20.01 segun las tablas
5.6.1 y 5.6.2; teniendo en cuenta que la materia seca contiene C, O, H, N, S, Py
elementos minerales, contando con el 90% en C, H, se cuenta con la disposicién
relativa de estos elementos a causa de la variacion del contenido de la materia
seca en el lodo residual.

Se obtuvo un rango de la materia organica para el lodo residual de 59.08 y 98.82,
se debe tener en cuenta que la materia organica produce sustancias aglutinantes,
microbiano que ayudan a estabilizar la estructura del suelo: la descomposicién de
la materia organica del lodo residual en este caso durante el desarrollo de los
cultivos o para utilizacion de abono o enmienda depende del porcentaje de materia
de organica que presente el lodo residual.

5.7 Resultados para Densidad Real

Tabla 5.7.1 Resultados Densidad Real

Densidad Real
Método: Picndmetro
fecha: 23- Marzo-2015
No. Mpss Mpw Mpssw Dw Densidad
Réplica  |(9) Mpv (9) | (9) (9) (g/mL) real (g/mL)
1 21,0763 (19,3656 | 69,4211 | 69,9471 | 0,99862 |1,466552315
2 21,038 19,3397 | 58,221 | 58,771 0,99862 |1,502210908
3 21,0442 (19,0421 58,2443 | 58,9051 | 0,99862 |1,512247892
Promedio 1,493670372
o 0,024015141

123



Tabla 5.7.2 Resultados Densidad Real

Densidad Real
Método: Picnémetro
fecha: 16-Noviembre-2015
Mpss Densidad
No. Réplica | () Mpv (g) |Mpw (g) |Mpssw (g) | Dw (g/mL) |real (g/mL)
1,02336781
1 21,038 |19,3397 | 57,2183 | 57,231 0,99862 3
1,03227647
2 21,0763 | 19,3656 | 68,3913 | 68,4189 0,99862 1
1,08157091
3 21,0442 19,0421 | 57,2243 | 57,351 0,99862 7
Promedio 1,0457384
0,03134992
o 8

La densidad de la particula depende de las densidades acumulativas de los
constituyentes organicos e inorganicos de la muestra. Ademas, su valor disminuye
con el aumento de la materia organica. La densidad real de suelos minerales
oscila entre 2.6 a 2.75 g/cm®, mientras que la de la materia organica varia entre
1.2 y 1.7 g/lcm® (Morales, 1977). El resultado obtenido de las dos muestras
tomadas para densidad real del lodo residual segun las tablas 5.7.1 y 5.7.2 es de
1.49 y 1.04 glcm®, considerando que el valor de 1.04 g/cm® corresponde a un
porcentaje de materia organica de 98.82, siendo este valor suficientemente alto
para materia organica.

A continuacién se presenta la tabla general de los resultados obtenidos junto con
la desviacion estandar de las réplicas a través de los analisis fisicoquimicos
realizados, tanto por la Universidad Catélica de Manizales y de la Universidad de
Caldas.
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Tabla 10 Resultados de los parametros Fisicoquimicos del Lodo Residual.

PARAMETRO
UNIDA
DES
Humedad %
Materia seca %
pH
Mat'er_la %
Organica
Cenizas %
totales
meq/10
CiC 0gde
lodo
Nitrégeno %
total
C/N
Densidad 3
real (g/cm’)
Conductivid
ad eléctrica
(extracto de ds/m
saturacion
1:5)
Conductivid
ad eléctrica ds/m
(1:1)
Proteina
)
Bruta %

UCM
Fecha: 21-mar-
15

Agua
destilada
82,41 0,38
17,58 0,38
0,00
5,08 -
59,08 0,53
40,91 0,53
55,2 1,03
0,9 0,03
66,46 2,99
1,49 0,02
0,39 0,01
5,65 0,2

RESULTADOS
(Promedio ponderado)
U Caldas
. UCM
FeCha'lgG'J“"' FECHA: 14-nov-15
Agua Agua Agua g g
oo . e agua agua
Desioniza o Destila = Desioniza . =i
destilad Desioniza
da da da
a da
79,41 0,59 79,98 1,05
50,58 0,59 20,01 1,05
5,37 0 5,6 5,45 0,003 0,03
83,19 2,5 98,82 0,1
16,81 2,5 1,17 0,53
- - 62,16 57,87 2,66 2,67
1,85 0,1 2,52 3,12 0,11 0,13
44,91 3,39 39,14 31,7 1,66 1,42
i i 1,04 0,03
- - 0,49 0,62 0,01 0,006
0,2693 8,31 - - - -
11,6 0,62 15,8 19,5 0,7 0,85

Con base en los andlisis realizados, los valores de humedad, pH y CIC son
relativamente constantes, cuentan con cambios pequefios a través del tiempo; el
pH se encuentra entre 5.35 y 5.9, lo cual indica que el lodo es muy fuertemente

125



acido segun la tabla 3, se encuentra en un rango ideal para el compostaje segun
la FAO (Organizacion de las Naciones Unidas para la Alimentacion y la
Agricultura) (Anexo 4.1.1), la gran mayoria de los cultivos en Colombia se
producen en suelos con pH por encima de 5,2 pero no puede pasarse de 6.5, ya
que esto ocasiona inconvenientes en cuanto a los microelementos del suelo, es
decir, dificultad para la retencion de muchos nutrientes y posibles deficiencias de
P, Ca y Mg segun la tabla 3, de esta misma forma Caldas cuenta con un suelo
himedo y &cido. (Espinosa, 1997). El CIC cuenta con una oscilacién entre 55.2 y
62.16 meq/100 g de lodo.

Mediante los analisis realizados por el laboratorio de Nutricion Animal y Vegetal de
la Universidad de Caldas se determind que el lodo residual en estudio no cuenta
con alto contenido con respecto a macroelementos, sin embargo los
microelementos presentes en el residuo segun el Anexo 4.2 “la composicidon
quimica de los suelos del altiplano norte de Antioquia®” se encuentra con
contenidos aceptables para la produccion de pastos y fertilizantes. Siendo esta un
aporte para la produccion economica del departamento de Caldas. Asi mismo,
teniendo en cuenta que en Colombia a partir del afio de 1970 se incrementé la
necesidad de usar los micronutrientes, para una éptima produccion de los cultivos.
Esto se debe a factores tales como: la continua reaccion de los nutrientes del
suelo por las cosechas, introduccion de nuevos cultivos, a la erosion y lavado de la
capa vegetal y a deficiencias inducidas por practicas de manejo de suelo (Giraldo,
1977), por ello se puede determinar que el lodo residual en estudio puede ayudar
al mejoramiento de las propiedades fisicoquimicas dependiendo del suelo en el
gue se aplique.

A pesar que los macronutrientes no se encuentran con contenidos aceptables, el
lodo residual podria ser mesclado con otro tipo de residuos como la gallinaza con
el fin de aumentar sus propiedades insuficientes (Anexo 4.4).

Con base al estado actual de los suelos y la economia de la regién, se puede
mencionar que la disposicion final para este lodo residual con el fin de contar con
Su aprovechamiento es como complemento a algun tipo de mejorador de suelos,
puesto que cuenta con alto contenido de micronutrientes, ademas de incrementar
la retencién de agua, mejorando el suelo de cultivo y contribuyendo a la
restauracion de suelos erosionados. Igualmente, las particulas delgadas y
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organicas de los biosolidos pueden aumentar propiedades como la humedad y la
disponibilidad de nutrientes.

De esta misma manera, los biosolidos a largo plazo ofrecen una continua y
paulatina liberacién de nutrientes al sustrato, factor que se debe tomar en cuenta.
Asimismo, el biosélido potencializa y recupera las caracteristicas texturales del
mejorador de suelo mediante la variedad de nutrientes, especialmente en este
caso de nitrdgeno, el cual con frecuencia se encuentra en forma limitada en el
suelo. A corto plazo, con base a estudios realizados se ha observado que
mediante la adicién de biosolidos al suelo se logra el incremento de conductividad
eléctrica, materia organica, capacidad de intercambio catiénico; contando el lodo
residual analizado en el presente proyecto con altos niveles en estos parametros,
el estudio también indica que se obtiene la neutralidad del pH, el aumento de
nutrimentos, porosidad, entre otros. Sin embargo, los riesgos latentes que se
deben considerar para la aplicacién del lodo residual en la agricultura son: el
incremento exagerado de la conductividad eléctrica y la presencia de patdégenos
en los lodos tratados; por lo cual se hace necesario el analisis microbiolégico
(Cardoso, 2002).

En general, los suelos forestales son buenos lugares para la aplicacién de lodos,
debido a que cuentan con altas tasas de infiltracion (disminuye la salinidad y la
acumulacion), gran cantidad de materia organica la cual detiene los metales
pesados contenidos en el lodo, sistemas de raices perennes, que posibilitan el uso
durante todo el afio en climas suaves. Los suelos forestales con frecuencia son
acidos, sin embargo, investigaciones realizadas no han descubierto
inconvenientes de lixiviacibn de metales pesados después de la aplicacion del
lodo (Cordero, 2010). Contrario a esto el lodo analizado ha sido estabilizado con
cal lo cual indica que tiene una baja solubilidad, ademas de esto el analisis
fisicoquimico realizado por el laboratorio de nutriciébn animal y vegetal, indica que
no se cuenta con cantidad significativas de estos metales.
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6. CONCLUSIONES

1. Teniendo en cuenta factores como la composicion fisicoquimica del lodo
residual de la planta de tratamiento de agua residual industrial de café, los
requerimientos del suelo y algunos cultivos; el residuo no podria ser funcional
como materia prima de produccion de abono. Sin embargo, podria ser
empleado como un complemento para la produccion de abono organico o
enmienda, ademas se puede agregar algunos sustratos o elementos que
ayuden al lodo residual en estudio a utlizarse y emplearse como una
biotecnologia como lo es el compostaje 0 abono organico. Es importante que
antes de su uso como complemento del abono se realice un analisis
microbiolégico, puesto que el tratamiento de las aguas residuales de la
empresa son una combinacion de aguas domesticas e industriales, por lo cual
el residuo podria contar con cantidades de microorganismos no aptos para el

suelo.

2. El lodo residual generado por las PTAR de las industrias de Manizales
actualmente no cuentan con una disposicion final éptima, convirtiéndose en
una oportunidad para desarrollar e implementar nuevas soluciones en esta
problematica ambiental. Igualmente, es evidente que en Colombia aun falta
investigacion y normatividad para la implementacién de lodos en diferentes
actividades agricolas, es por ello que se debe continuar indagando en este

ambito.

Después de una exhaustiva investigacion sobre las practicas de laboratorio
para caracterizar un lodo residual solido se determindé que este cumplia con
caracteristicas cualitativas similares a las correspondientes a la del suelo, por
ende, se establecido como guia base el manual de laboratorio de analisis

fisicoguimicos del Instituto Agustin Codazzi (IGAC) y las Normas técnicas
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Colombianas vigentes para analisis de suelo, debido a que actualmente no se

encuentran con técnicas de laboratorio para lodo residual.

Teniendo en cuenta la composicion fisicoquimica del lodo residual de una
planta de tratamiento de agua residual industrial de alimento de café, los
requerimientos del suelo y algunos cultivos; el residuo podria ser empleado
como un complemento para la produccion de abono organico o enmienda, mas
no como materia prima de produccién de abono de igual forma se puede
agregar algunos sustratos o elementos que ayuden a el lodo residual en
estudio a utilizarse y emplearse como una biotecnologia como lo es el
compostaje o abono organico. Es importante que antes de su uso como
complemento del abono se realice un andlisis microbiolégico, puesto que el
tratamiento de las aguas residuales de la empresa son una combinacion de
aguas domesticas e industriales, por lo cual el residuo podria contar con

cantidades de microorganismos no aptos para el suelo.

Se concluye que las pruebas de los parametros fisicoquimicos realizadas en el
laboratorio de calidad de aguas de la Universidad Catdlica de Manizales,
fueron satisfactorias en cuanto al manejo de instrumentos y resultados
adquiridos con respecto a las pruebas realizadas en el laboratorio de nutricion
animal y vegetal de la Universidad de Caldas, con excepcion de la capacidad
de intercambio catiénico y densidad real, parametros los cuales no fueron
realizados en el laboratorio de la Universidad de Caldas debido a que no

contaban con el procedimiento y experticia de este.

En general se puede observar que al utilizar agua destilada y agua
desinonizada en los analisis fisicoquimicos establecidos para la caracterizacion
fisicoguimica del lodo residual; con base a la tabla 10 y los valores arrojados
para el agua destilada y desionizada, se hace veridico que los resultados para

los parametros de nitrégeno total, CIC y conductividad eléctrica varian de
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acuerdo al agua que se ha empleado para su procedimiento, lo cual puede
deberse a los cationes existentes en el agua destilada. Por lo cual se
recomienda llevar a cabo los analisis mencionados utilizando agua
desionizada. Por otro lado, los resultados para pH con agua destilada es de 5.6
y para agua desionizada de 5.45 (tabla 10) lo cual quiere decir que el agua

destilada no interviene notablemente en el resultado de pH.

. Teniendo en cuenta los resultados obtenidos por el Laboratorio de la
Universidad de Caldas y la Universidad Catolica de Manizales (UCM) se
comprueba que los procedimientos de los métodos analiticos llevados a cabo
por el laboratorio de calidad de aguas de la UCM son congruentes a los
obtenidos por el laboratorio externo, lo cual permite evidenciar y corroborar que

los procedimiento analiticos realizados en esta investigacion son veridicos.

7. RECOMENDACIONES

En el muestreo de biosolidos antes de colocar la muestra dentro de algun
recipiente hermético, es necesario purgarlo dos o tres veces, a menos que
contenga agentes preservativos. Dependiendo del tipo de determinacion se
debe leer previamente las instrucciones y procedimientos detalladamente,

teniendo en cuenta todos los instrumentos y reactivos.
Segquir las medidas de seguridad establecidas por el laboratorio de calidad de

aguas de la Universidad Catdlica de Manizales, se deben emplear los

elementos de proteccién personal requeridos para la determinacion analitica
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(guantes de nitrilo, tapabocas, gorro (el cabello largo debe ser recogido),

careta, bata de laboratorio y polainas).

Los reactivos que se utilizaron en las pruebas descritas son en grado analitico
a menos que se indique otra cosa; cuando se hable de agua se debe entender
agua desionizada o destilada, las soluciones para los analisis deben
almacenarse en recipientes de polietileno, asi mismo los reactivos
concentrados se deben manipular bajo campana de extraccion de gases y
siempre deben estar como minimo dos personas dentro del laboratorio, nunca

una persona debe operar sola.

Para el analisis de la capacidad de intercambio cationico mediante el método
de acetato de amonio se debe estandarizar todos los reactivos que se utilicen,
principalmente el reactivo titulante. El tiempo prolongado en el que se deje la
muestra de lodo con el acetato de amonio, puede incidir al momento de infiltrar
la muestra, esta se puede colmatar y saturar de tal forma que aumentara el
tiempo de infiltracidn, modificando los resultados significativamente. La
particula de la muestra de lodo debe ser muy fina puesto que esto también
puede incidir en una distorsion de los resultados, cuanto mas pequefia sea la
particula, mas precisa serd la medicién de la capacidad de cambio, finalmente

debe prestarse atencion al viraje del color en la titulacion.

Al analizar los datos obtenido con agua destilada y agua desionizada, se tiene
como observacion que para unos valores mas exactos y veridicos,
procedimientos tales como CIC, nitr6geno total y conductividad eléctrica se
deben realizar mediante el empleo de agua desionizada, puesto que los
cationes con los que puede contar el agua destilada intervienen en dato del
resultado. Siendo estos protocolos, claves en el momento de caracterizar y
analizar un lodo residual.

Se recomienda realizar la caracterizacién y andlisis microbiologica del lodo

residual, en cuanto a huevos de helmintos, salmonella sp, coliformes fecales y
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virus entérico puesto que estos seran los parametros que determinen de forma
optima el uso del lodo residual o biosolido segun el decreto 1287 del 2010, en
el cual se encuentran los valores maximos permisibles de microorganismos
presenten en el lodo residual de una PTAR y el uso en la agricultura que se le
pueden dar estos.

De acuerdo a los datos obtenidos en el analisis del lodo residual se
recomienda la separacion del tratamiento de las aguas residuales dentro de la
empresa, ya que los compuestos de las aguas domesticas podrian disminuir
las propiedades que contiene las aguas industriales, lo cual no permite que el

lodo residual en su totalidad sea apto para uso como abono organico.
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9.ANEXOS

Anexo 1. Estandarizacién de los Reactivos

1.1 Estandarizacién del NaOH

Para calcular la CIC se debe conocer la concentracion exacta de la solucién por lo
cual se debe estandarizar semanalmente con biftalato de potasio, la cual debe ser

igual o cercana a 0.2 N

v Para ello se requiere pesar 50 gr de Biftalato de potasio R.A seco a 105°C-
110 °C , durante 30 minutos-1 hora y dejar enfriar en el desecador

v Este se puede pedir con un dos o tres dias de anterioridad a CALER,
inmediatamente del secado, colocar en la campana de extraccion del laboratorio

de calidad de aguas.
Posteriormente pesar 0,4084 g de biftalato de potasio, disolver en 50 ml de agua

destilada, agregar de 2 a 3 gotas de fenolftaleina y titular con la solucion de NaOH

y calcular la normalidad de la soda con la siguiente ecuacion.
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0,4084 g « 1000
204,2 g * V (ml NaOH)

NaOH =

Se recomienda realizar réplicas de la estandarizacion del NaOH con el fin de
obtener Optimos resultados. La siguiente tabla relacion la réplica, el peso y los
equivalente gramos de biftalato de potasio necesarios para la estandarizacion de
NaOH.

Tabla 11 Estandarizacion NaOH

Estandarizacion NaOH
No. Peso V gastado N
Réplica | C8H5KO4 (g) NaOH(mL)
1 0,4085 10,4 0,190403
2 0,4083 10,3 0,192158
3 0,4086 10,4 0,19045

Posteriormente se debe hallar la normalidad y sacar el promedio con los
resultados experimentales de las tres réplicas y la desviacion estandar, el

resultado debera ser cercano a la normalidad “teérica”
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llustracion 1 Preparacion del Biftalato de Potasio para la estandarizacion del

NaOH

1.2Estandarizacién de HCL y H,SO,

*Para realizar la estandarizacion de HCL y el H,SO,4 se realiza el mismo
procedimiento

. Secar en estufa a 105 °C en un vidrio reloj una cantidad suficiente de

carbonato de sodio, entre 2 a 3 horas, pasarlo a desecador para enfriar.

. Pesar entre 0.005 y 0.01 g de carbonato de sodio (realizar 3 a 5 réplicas) en

un beaker.

. Agregar de 3 a 5 mililitros de agua destilada hasta disolver el carbonato de

sodio.

. Afadir de 2 - 3 gotas de anaranjado de metilo y mezclar (color gaseosa

colombiana).

. Titular con la solucién de HCL o H,SO, preparado a 0.1 N (8.3 ml de HCL

en 1000ml), gota a gota hasta que se presente un viraje a color rosado
(manzana postobon).

. Tener presente los mililitros gastados de HCL de cada una de las replicas

Célculos

Para preparar el HCL:
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1000 mL HCL =

0,1 Eq — gramo

36,46

100

1

1000

Estandarizacion H,SO,4
No. Peso V gastado .
Réplica |Na2CO3 (g) | H,SO, (mL) |Normalidad
1 0,1074 15,9 0,127447
2 0,1108 18 0,116143
3 0,1061 18 0,111216
Estandarizacion HCL
No. Peso V gastado HCL .
Réplica | Na2CO3 (g) (mL) Normalidad
1 0,1055 15,9 0,125192833
2 0,1060 17,5 0,114285714
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Anexo 2. Flujo gramas de los procedimientos realizados

2.1 Procedimiento pH en lodo residual. Método: Potenciémetro

Calibrar el pHmetro

Pesar 10 gr de muestra (previamente
preparada) en un beaker

Verter 10 ml de agua destilada y agitar con
varilla de vidrio hasta formar una pasta
saturada; en caso de no formarla agregar agua
destilada en una relacion 1:1, 1:2, 1:3
(lodo:agua destilada)

Dejar en reposo durante 30 minutos

Homogenizar la muestra

Medir pH (Lavar y secar con toalla de papel, el
electrodo antes de cada muestra)
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2.2 Procedimiento Humedad en lodo residual Método: Gravimétrico

Pesar la capsula y su tapa

Secar las capsulas durante Secar las
capsulas durante 30 minutos a 105°C
para retirar la humedad. Llevar al
desecador durante 15 minutos.

Pesar 5 g de muestra
previamente preparada en
las capsulas

Secar a 60°C durante 48
horas en horno o estufa

Apagar el horno y dejar las
muestras durante 2 horas
(determinar peso constante)

Pesar la capsula con la
muestra

Realizar calculos
correspondientes
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2.3 Procedimiento de Conductividad Eléctrica en lodo residual Método:
Conductivimetro

Pesar de 100-200 gramos
de muestra

Agregar agua hasta obtener
una pasta saturada. Dejar
reposar durante 4 horas.

Filtrar al vacio hasta
obtener una muestra
superior a 100 mL.

calibrar conductimetro

medir conductividad
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2.4 Procedimiento Capacidad de Intercambio Catiénico en lodo residual
Método: Acetato de Amonio 1 n, pH 7.0

Pesar 5.0 gr de la muestra previamente
preparada en un vaso de precipitado de 100
mL

Agregar por las paredes del recipiente 40 ml
de acetato de amonio 1N pH 7.0

Agitar la muestra durante 30 minutos

Instalar sistema de filtracidn; erlenmeyer con desprendimiento
lateral, embudo buchner, papel filtro y bomba de vacio

Filtrar la muestra, agregando por las paredes del embudo con 50
mL de acetado de amonio (con porciones de 5 ml), sin dejar
secar la muestra.

Lavar el erlenmeyer con agua corriente y enjuague tres veces
con agua destilada e Instalar el sistema de filtracion

filtrar la muestra, agregando alcohol etilico del 95 % (5 veces
con porciones de 10 ml), sin dejar secar el suelo.
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Lavar el erlenmeyer con agua corriente y
enjuague tres veces con agua destilada

filtrar la muestra, agregando 50 mLde cloruro de
sodio al 10% (5 porciones de 10 mL),
permitiendo que cada porcién adicionada se
filtre completamente.

Agregar 20 mL de formaldehidoal 50% al
erlenmeyer con el esperar minimo 5 minutos
para asegurar la eliminacion de los vapores
generados.

Agregar a la solucién de 2 a 5 gotas de fenolfataleina

Titular la muestra con NaOH 0.2 N (previamente
estandarizado) hasta contar con un viraje de color rosado.

Realizar los calculos correspondientes para la determinacion de la
capacidad de intercambio catiénico del lodo.
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2.5 Procedimiento Nitrégeno total en lodo residual
Método: KJELDAHL

ETAPA DE DIGESTION

Pesar 0.1 g de lodo residual en un tubo portamuestra Tecator (tener en cuenta el
contenido de carbono organico de la muestra)

Pesar y agregar 2 g de tabletas Kjeldahl

Agregar 15 ml de &cido sulfurico bajo campana de extraccion

Precalentar la unidad de digestion Tecator de 5 a 10 minutos en la potencia 10.

Tapar herméticamente los tubos portamuestra con la cubierta del equipo Tecator
y colocarlos a digestar

Dejar las muestras en digestion a potencia 10 y esperar durante 2 h

Verificar la digestion completa de la muestras mediante inspeccion visual del
digesto (verde clara y traslicida o blanca lechosa)

Apagar el digestor, esperar a contar con una extraccion completa de gases (no
desconectar los tubos del extractor de gases)
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ETAPA DE DESTILACION
Conectar, abrir la llave de paso del agua y prender el equipo

Colocar un erlenmeyer de 250 mL con 15 mL de acido boérico al 4% y 3 gotas de
indicador mixto

Disponer el al tubo con el digesto en el destilador Kjeldahl

Presionar la tecla "stop", luego "start" (esperar que pite), después "reagent" y de nuevo
"start".

(se le agregan automaticamente y de forma lenta 20 mL de NaOH al 40%)

z

ETAPA DE TITULACION

Titular el destilado con acido sulfirico 0.01N o acido clorhidrico al 0,01 N (viraje rosado

claro)

realizar los calculos correspondientes para la determinacion de nitrogeno total del lodo
residual.
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2.6 Procedimiento Carbono Orgéanico en lodo residual Método: Calcinacion

Secar las capsulas a 60 °C en la estufa

Colocar las capsulas en el desecador durante 15 minutos

pesar las capsulas en la balanza electrénica

Pesar aproximadamente 1 gramo de muestra del residuo sélido en una de las

capsulas

Dentro del extractor colocar la muestra en la plancha aproximadamente a 300 °C
hasta dejar de observar humo

Colocarmuestra a 600°C dentro de la mufla durante seis horas

Pasar la muestra al desecador 15 minutos y pesar
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2.7 Procedimiento Densidad Real en lodo residual método: Picnémetro

Calibrar el picnébmetro

Pesar el picnémetro vacio con tapa y registrar el dato

Pesar 0.2 g de lodo en una capsula o directamente en
el picnébmetro

Pesar el picndmetro mas el lodo residual seco con la
tapa y registrar el dato

Adicionar agua destilada hasta completar 1/3 del

volumen del picnémetro

Agitar circularmente con la mano y llevar el picnémetro
sin la tapa al desecador durante 2 horas

Adicionar agua destilada hasta 2/3 del volumen y
llevarlo a la campana de vacio durante 1 hora

Llenar completamente con la misma agua, tapar y
pesar el picnémetro con el agua y con la muestra,
registrar el dato

Vaciar el contenido total del picnémetro, lavar y secar,
luego llenar con el agua destilada, tapar y pesar,
registrar el dato

151



Anexo 3. Tabla de resultados de los andlisis realizados por la Universidad de
Caldas.

— FACULTAD DE CIENCIAS AGROPECUARIAS
Ey .:%: : DEFARTAMENTO DE PRODUCCION AGROPECUARLA
— —
i

LABORATORID DE NUTRICION AMIMAL ¥ YEGETAL
FORMATD REPORTE DE RESULTADDS

Versitn = Codga: Fo-o7-01

Charfas  ANGELS MARILS MERCHAN Direccidin  CRA 22 52-10 Irrformne B 29332132

Tedddono: 310S 1953 Deparamenioc Caldas

Municipic: BAAMIZALEE Versda:

EMFREZSA DE ALIMENTOE DE CAFE Frchs S Hecmoose UL

muesira lodo residual{3) Froha S Enregu JULIC-2315
Uridades Wuschra B Muscira F2 Musctra B3 Muscira

Conductvidod Blect Us's 2783 2677 261.8

Humedad % T2.74 TRED TR

Mat=ra seca % 2126 2011 20.38

MErtpeno Tota % .84 1.7 1.85

Frofeina Bruts % 12.25 110 11.56

P 5.37 527 5.37

Mafi=ria Organica % B3.05 BAE3Y a0.80

Cenizas Totales % 16.85 1417 18.31

Fiazton % 0.027 0021 0.020

Fotasio % 1.20 124 1.17

Calcio % 025 0.1 0.1

Magnesio % 0.05 005 0.05

Eocla % 0013 0.014 0014

Hizmo maikg 16561.10 1484 23 1555.20

Cobre maikyg 3045 4385 3088

Marganeso maitg 40.58 3878 48.33

e maig 31.33 2873 2083

Motz esie resultado &< valido Unica y exciushamenis par ka muestra anakzada
METODOE DE AMALISS Hursedsd i Uaterls sace | Cravimesies |, Mitogens y Prolsing | Mjsidan] | Ates | Dipeston Acdo-siosire),

Geeysa [Smdief]) Canzms | Calcinacion). Fosfom [ Colodimeétsca] Ca, kg, K, Na, Fe, Mn, 7, Cu | Absorcion Simics)

Dbeervecianes: LS RESUALTADCS ZE DAN EM EfEE BECA
P
owHLL S E—
.1 | I g i —
I\
. I. 1 1 .
Direchr ! | Arista:
Julian ESrada Aharez Juan Maros! Eﬂum 'n'iII'EES

Universidad de Caldas. Facufiad de Ciendas Agropecuanias. Segundo piso, Cinica Velerinaria “Diego Villegas Toro®, Laboraiona F206.
Teb 781500 ext. 16166,
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Anexo 4. Tablas de rangos e interpretacion

4.1 Pardmetros de Humedad éptimos para el compostaje

%
Causas asociadas Soluciones
Humedad
Se debe regular la humedad,
Puede detener el ya sea proporcionando agua
450 Humedad proceso de compostaje al material fresco con mayor
< 0
insuficiente por falta de agua a los contenido de agua (restos de
microorganismos frutas y verduras, césped,
purinas u otras)
45-60% Rango ideal
Material muy humedo, el Volteo de la mezcla y/o
] oxigeno queda adicién de material con bajo
Oxigeno _
>60% _ o desplazado. Puede dar | contenido de humedad y con
insuficiente

lugar a zonas de

anaerobiosis.

alto valor en carbono, como

serrines, paja u hojas secas.

4.1.1 Pardmetros de pH 6ptimos para el compostaje

pH Causas asociadas Soluciones
<4,5 | Exceso de | Los materiales vegetales como restos [ Adicion de material rico
acidos de cocina, frutas , liberan muchos en nitrégeno hasta
organicos acidos organicos y tienden a conseguir una adecuada

acidificar el medio

relacion C:N
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4,5-8,5 Rango ideal

>8,5

Exceso de

nitrdgeno

Cuando hay un exceso de nitrégeno
en el material de origen, con una
deficiente relacion de C:N, asociado
a humedad y altas temperaturas se
produce amoniaco, alcalinizando el

medio

Adicién de material mas
Seco y con mayor
contenido en carbono
(restos de poda, hojas

secas, aserrin)

Fuente: Adaptado de Manual de compostaje del agricultor; experiencias en

América Latina, (pag. 27), por P. Roman, M. Martinez, A. Pantoja, Santiago de

Chile: Editorial Organizacion de las Naciones Unidas para la Alimentacion y la
Agricultura. Obtenido en http://www.fao.org/3/a-i3388s.pdf (05/01/2016)

4.2 Composicion quimica de los suelos del altiplano norte de Antioquia

Textura Franco Arenoso
Limo (%) 23.6 7.2
pH 5.2 0.4
Cond. Eléctrica (dS/m) 0.5 0.4
Carbono Organico 8.1 3.8
Meq/100 grs de suelo
Potasio 0.5 0.4
Calcio 3.9 4.6
Magnesio 1.1 1.2
Sodio 0.2 0.2
Aluminio 1.4 1.2
Ppm
Fosforo 23.8 45.8
Hierro 294.4 475.6
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Magnesio 24.9 27.7
Cobre 2.8 6.8
Zinc 8.2 21.6
Boro 0.4 2.2
S-S0, 18.9 12.1

Fuente: Zoot.Hernando Naranjo. Analisis de 333 muestras de suelos de la
informacion de COLANTA. Tomado de la Revista Despertar Lechero, Edicion
No.20, Cooperativa COLANTA, Evaluacion nutricional de pastos y fertilizantes,
Diciembre 2002, Pagina 52.

4.3 Clasificacion de la relacion C/N

RANGO INTERPRETACION

Indica que la materia organica da un
) buen suministro de N,P,S, disponibles
Menor de 10 Baja , ,
para las platas y es propio de climas

calidos en suelos bien aireados

Indica que hay un suministro normal de
Entre 10-12 Media nutrientes por descomposicion de la

materia organica

Indica que el aporte por
descomposicion de la materia organica
Mayor de 12 Alta es muy lento, lo cual es debido a un
clima vy frio, suelos muy acidos o muy

alcalinos y encharcamientos.

> 15 Muy escasa liberacién

Fuente: Espinosa, F. (1997). Relaciones quimicas de suelo-planta y fertilidad.
Manizales: Centro Editorial Universidad de Caldas, Pagina 201
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A Las caracteristicas quimicas de los estiércoles, se observa que la composicion

guimica de cuatro diferentes tipos de estiércol

4.4 Composicién quimica de algunos estiércoles mas comunes en base de materia
seca

Determinacion | Vacuno Gallinaza Porcino Caprino Bovino
Humedad % 28-45 5-5.5 30-50
pH 1:2 7.5-8.6 7.0-7.8 6.8-7.5 7.3-7.9
Materia
o 25-30 25-35 73.00
organica %
Nitrégeno
1.0-3.0 1.0-3.0 3.0-5.0 3.0-4.5 3.0-4.0
total %
Fosforo (P) % 0.2-1.0 1.0-3.5 0.5-1.0 3.0-4.5 1.0-1.5
Potasio (K) % 1.0-4.0 1.5-4.0 1.0-2.0 2.0-3.0 3.0-3.5
Calcio (Ca) % 1.5-5.0 1.5-5.0 1.0-2.0
Magnesio
0.4-1.2 0.4-1.2 0.08 0.20 1.0-1.5
(Mg) %
Sodio (Na) % 0.3-3.0 0.3-2.0 0.05 0.05
Ppm Cinc
130.5 130.5
Total (Zn)
Hierro Total
6354.1 4902.00 8000
(Fe) ppm
Sales solubles
% 3.2-9.1 4.2-8.3 1.0-2.0 1.0-2.0 9000
0
Relacion C/N 13-19 8-14
Cenizas 3-78 14-42
Boro 16-20 40

156




Fuente: Flérez Espinosa Luis, Profesor ingeniero Quimico, Edafélogo, especialista
en fertilidad y nutricion vegetal. Relaciones quimicas de suelo-planta y fertilidad,
Universidad de Caldas, Manizales 1997, Adaptado de curso de fertilidad, 1985

Santos.

4.5. Rangos de Nitrogeno en Colombia

Parametros %

Rango Colombia

Rango literatura

Nitrogeno total 1.6-3.3 3-8**
Nitrdgeno orgéanico 0.44-1.9 1-5
Nitrogeno amoniacal 0.6-2.3 1-3

Fuente: *Rangos tipicos de biosdlidos digeridos anaerébicamente (NBP - Manual
of good practice for biosolids); ** ADEME, Los biosolidos del tratamiento municipal

y Su uso en la agricultura.
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