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Resumen

El contenido total de metales pesados en lodos residuales provenientes del tratamiento
de aguas servidas, fue evaluado empleando diferentes técnicas de digestion. La concentracion
de Cd, Cu, Cr, Ni, Pby Zn se determin6 mediante digestiones abiertas en plancha de calenta-
miento, cerradas en bombas tipo Parr, incineracion a 550°Cy 400°Cy digestion en horno mi-
croondas. En todos los casos se emplearon cinco soluciones dcidas distintas: HNO;,
HNO,-HCl, HNO;-H,SO,, HNO;-HCIO, y HNO;-H,O,. Los resultados mostraron diferen-
cias significativas (p=<0,05) entre las técnicas y entre las soluciones digestoras. La incinera-
cién/acidificacion a 400°Cy la técnica de digestion cerrada permitieron obtener las concentra-
ciones mas altas en Cd (6,80 = 0,46 mg/kg), Cu (782,54 = 45,47 mg/kg), Ni (76,77 £+ 6,27y 76,46
+ 16,42 mg/kg), Zn (4411,33 = 476,94 mg/kg), Pb (304,29 + 9,93 mg/kg) y Cr (158,31 = 13,84y
157,01 = 20,53 mg/kg). La digestion abiertay la incineracion /acidificacién a 550°C obtuvieron
las concentraciones mas bajas de Cd (1,66 = 0,30 mg/kg), Cu (3,80 + 0,55 mg/kg), Ni (7,28 =
2,15 mg/kg), Zn (29,41 = 2,78 mg/kg), Pb (25,23 = 2,08 mg/kg) y Cr (3,61 % 0,44 mg/kg). Al
comparar los valores obtenidos, en el caso de los metales considerados potencialmente toxicos,
con las concentraciones limite establecidas por las normas de la Comunidad Europea y la
Agencia de Proteccién Ambiental norteamericana (EPA), se observd que en su mayor parte
estas no superan tales valores. La potencial utilizacion de estos lodos con fines agricolas es po-
sible controlando las dosis y frecuencia de aplicacion.
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Evaluation of the Heavy Metals Content in Aerobics Sewage

Sludge

Abstract

The total content of heavy metals in sewage sludge coming from sewage water treatment
was evaluated through several softening techniques. The concentration of Cd, Cu, Cr, Ni, Pb
and Zn was determined through open softening in a heating plate, closed in Parr Pumps, inci-
neration at 550°C and 400°C and microwave digestion. In all cases five different acid-softening
solutions were used: HNO3, HNO3-HCI, HNO3-H2S0O4, HNO3-HClO4 and HNO3-H202.
The results obtained showed significant differences (p=<0.05) among the techniques and
among the softening solutions. The incineration/acidification of the samples at 400°C and the
closed softening technique procured the highest concentrations of Cd (6.80 * 0.46 mg/kg), Cu
(782.54 = 45.47 mg/kg), Ni (76.77 £ 6.27y 76.46 = 16.42 mg/kg), Zn (4411.33 = 476.94 mg/kg),
Pb (304.29 = 9.93 mg/kg) and Cr (158.31 = 13.84y 157.01 = 20.53 mg/kg). The open softening
and the incineration/acidification at 550°C procured the lowest concentrations of Cd (1.66 *
0.30 mg/kg), Cu (3.80 = 0.55 mg/kg), Ni (7.28 = 2.15 mg/kg), Zn (29.41 * 2.78 mg/kg), Pb
(25.23 = 2.08 mg/kg) y Cr (3.61 = 0.44 mg/kg). When comparing the obtained values, in the
case of the metals considered potentially toxic, with the limit concentrations established by the
European Community and the American Environmental Protection Agency (EPA), it was ob-
served that for the most part of these do not exceed such values. Potential use of this sludge with
agricultural purpose is possible if there is a control of the dose and frequency of application.

Key words: Sewage sludge, heavy metals, softening techniques.

Introduccion

Para Uribe et al. (2000) los biosdlidos o lodos residua-
les son materiales organicos ricos en nutrimentos, deriva-
dos del tratamiento de las aguas residuales, los cuales al
ser estabilizados mediante procesos bioldgicos, fisicos o
quimicos y cumplir con un estricto criterio de calidad,
pueden ser aplicados como enmiendas sobre los suelos.
Por su parte Fresquez et al (1990) establece que una forma
de reciclar benéficamente estos materiales es mediante su
utilizacion en la agricultura, lo que permite reducir el uso
de fertilizantes quimicos comerciales, ofrecer la oportuni-
dad de proveer N a bajo costo para los cultivos y también
suministrar otros nutrientes a los suelos, en especial a los
de tipo calcdreo del desierto como: fosforo, hierro, zincy
cobre disponibles para las plantas.

En los dltimos afios se ha incrementado el interés por la
recuperacion de suelos mediante practicas sustentables en

el tiempo, donde la adicion de biosolidos organicos apare-
ce como una alternativa viable, puesto que son sélidos ri-
cos en materia organica con contenidos suficientes de ni-
trégeno y fosforo que los hace potencialmente titiles como
fertilizantes y como fuente de materia organica. Ademas,
segun Celis et al (2006) pueden mejorar las propiedades
fisicas del suelo como la densidad aparente, la estructura,
porosidad y retencion de agua, lo cual puede reflejarse en
un incremento en el rendimiento de los cultivos junto a los
beneficios del uso de los lodos, también deben considerar-
se los riesgos que representan estos materiales, ya que
cada material es diferente y puede contener altas concen-
traciones de elementos potencialmente toxicos para los
cultivos o para los consumidores de los productos de los
mismos, como son los metales pesados. Otero et al (1996)
la posibilidad de contaminar suelos y aguas subterrdneas
constituye su principal limitante, de ahi que su uso no pue-
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de ser indiscriminado sin una adecuada planeacion y su-
pervision.

Cuando los lodos residuales son manejados en forma
inadecuada, pueden constituir un riesgo a la salud (As, Cd,
Hg, Pb, Se, y Zn), a los cultivos (Cu, Ni, y Zn), y a los eco-
sistemas del suelo y agua (N, P), llegando incluso a conta-
minar los suelos con patdgenos. Segin Ahumada et al
(2004) se sabe que la materia orgdnica y otros componen-
tes aportados al suelo por los lodos pueden modificar la
distribucién y movilidad de metales pesados, lo que podria
afectar principalmente la asimilabilidad de ciertos ele-
mentos como Cuy Zn. Banks (2004) opina que numerosos
estudios han abordado el problema de los metales pesados
al usar lodos municipales, existiendo unanimidad entre la
comunidad cientifica respecto al caracter toxico de los
mismos para los seres vivos, ya que afectan a las cadenas
alimenticias, provocando un efecto de bioacumulacién en-
tre los organismos de la cadena trofica.

Lo antes planteado, hace necesaria la aplicacion al suelo
de este tipo de enmienda orgénico-mineral de un modo
controlado y desde el conocimiento de todas las variables
que puedan intervenir en el sistema; es necesario conside-
rar las restricciones ambientales, la aptitud de los suelosy,
fundamentalmente, previo a la aplicacion de los biosélidos,
llevar a cabo andlisis de laboratorio bajo estrictas condicio-
nes de control y empleando técnicas analiticas estandariza-
das, que permitan determinar la concentracion total de los
metales pesados presentes en el lodo por ser este un valor
muy util como indice global de contaminacion. La realiza-
cién de este tipo de analisis implica la utilizacién de las téc-
nicas de digestion en medio acido como una manera de de-
sintegrar la materia organica que puede estar acomplejada
y de esta forma disponer de un metal libre de interferencias
cuya concentracion sea facilmente determinada por espec-
trometria. Al respecto, existen diferentes técnicas de diges-
tién (abiertas, cerradas, por incineracion, entre otras) asi
como también una gran variedad de soluciones que propor-
cionan el medio 4cido necesario para digerir diversidad de
muestras.

Entre las soluciones mas empleadas se encuentra el 4ci-
do nitrico (HNO;), el cual puede ser utilizado conjunta-
mente con otros dcidos como 4cido clorhidrico (HCI), cido
sulftrico (H,SO,), 4cido perclérico (HCIO,), 4cido fluorhi-
drico (HF), entre otros, con la finalidad de garantizar una
digestion mas completa. Sin embargo, la seleccion, tanto de
las técnicas de digestion como de las soluciones 4cidas, que-
da a discrecion del investigador. Por todo lo antes plantea-
do, y tomando en cuenta que el andlisis del contenido total
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de metales pesados en un lodo residual que pudiera ser
aplicado en un suelo con fines agricolas, es un pardmetro
confiable de su potencial peligrosidad, se establecié como
objetivo de esta investigacion evaluar el contenido de meta-
les pesados en lodos residuales aerobios.

Materiales y Métodos

Se tomaron muestras sencillas al azar de lodos residua-
les aerobios procedentes de los lechos de secado de la
planta de tratamiento de aguas servidas (TAS) del Com-
plejo Refinador Paraguand-Carddn, ubicada entre la Co-
munidad Cardon y Punta Cardon, municipio Carirubana
del estado Falcon, la cual trata aguas residuales domésti-
cas provenientes de las poblaciones de Punto Fijo y Cari-
rubana, Punta Cardén y Comunidad Cardén. Estas mues-
tras fueron mezcladas y estabilizadas en un lecho experi-
mental dispuesto en las instalaciones del Nucleo LUZ
Punto Fijo, dando lugar a una gran muestra compuesta, de
la cual una vez homogeneizada y tamizada a través de una
malla de 2 mm, se tomaron tres sub-muestras, a las que se
les practicaron los respectivos andlisis por triplicado.

En la Tabla 1 se resumen las diferentes técnicas de diges-
tién que fueron evaluadasy en el filtrado resultante de cada
proceso, se determind el contenido total de los metales pesa-
dos: Cd, Cu, Cr, Ni, Pby Zn, mediante espectrometria de ab-
sorcion atomica por llama (APHA et al., 1992).

Cada una de las soluciones 4cidas digestoras empleadas
en los diferentes procesos de digestion fueron designados
como tratamientos de la siguiente manera: T1= Acido ni-
trico (HNO,); T2= Acido nitrico (HNO,)/ cido clorhidri-
co (HCI) 3:1; T3= Acido nitrico (HNO,)/ 4cido sulfirico
(H,S0O,) 3:1; T4= Acido nitrico (HNO,)/ 4cido perclérico
(HCIO,) 1:1y T5= Acido nitrico (HNO,)/ peréxido de hi-
drégeno (H,0,) 1:1.

Se realiz6 un andlisis de varianza (ANOVA), aplicando
especificamente la Prueba Duncan de Multiples Rangos,
con un nivel de confianza de 95% y un nivel de significan-
cia de 5%. El paquete estadistico empleado fue el Infoes-
tat/Profesional version 1,1. (UNC, 1999).

Resultados y Discusion

1. Evaluacion del Contenido de Cadmio (Cd)

EnlaTabla 2, se observa que las menores concentracio-
nes del elemento se determinaron a partir de las digestio-
nes abiertas. En el caso de las incineraciones, tanto a
550°C como a 400°C, se determinaron valores de Cd dife-
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Tabla 1. Resumen de las técnicas de digestion empleadas en la determinacion del contenido de metales pesados en lodos
residuales procedentes de lechos de secado.

Referencia
APHA et al. (1992)

Procedimiento

10 g de muestra + 50 mL de H,O destilada
+ 3 mL de solucién acida

Digestion

Abierta en Plancha de Calentamiento

(Ebullicién lenta hasta volumen minimo)
2 mL de solucién acida + 20 mL de H,O

destilada

(Calentamiento hasta completar la

digestion)

Cerrada en Reactor de Alta Presion
(Bomba Parr)

0,5 g de muestra + 2 mL de la solucién
acida + 3 mL de H,O destilada

Bernas (1968)

(En estufa a 105°C durante 4 horas)

Incineracion/ Acidificacion a 550°C

2 g de muestra contenida en crisol se

Akrivos et al. (2000)

colocd en la mufla a 550+25°C durante 3
horas hasta pesada constante (ceniza

blancuzca).

+1 g de ceniza + 3 mL solucién 4cida

Incineracion/ Acidificacion a 400°C
(Modificado)

2 g de muestra contenida en crisol se
colocé en la mufla a 400+25°C durante 3

Akrivos et al. (2000)

horas hasta pesada constante (ceniza

blancuzca).

+1 g de ceniza + 3 mL solucion 4cida

Asistida por horno microondas

(modificada). acida

+1 g de muestra seca + 5 mL de solucién

USEPA (1994)

+ 10 mL de H,O destilada

(Calentamiento en microondas durante 40
min aproximadamente a diferentes

potencias)

Fuente: Elaboracion Propia.

rentes, siendo mds altos los obtenidos a menor temperatu-
ra. No obstante, el mayor interés se dirige hacia la diges-
tién cerrada, por generar los valores de concentracion me-
dia mds elevados, obteniéndose el valor mas alto a partir
de T4y T3y diferenciandose significativamente del resto
de tratamientos, esto debido posiblemente a que esta téc-
nica evita la pérdida de elementos volatiles, caso contrario
a lo que tiende a ocurrir en la digestion en plancha de ca-
lentamiento (Robards et al., 1991). Sin embargo, muy pro-
ximo a estos valores se encuentra el obtenido a partir de T4
en la digestion asistida por microondas (6,32 * 0,83), lo
cual hace suponer que esta técnica con la solucion 4cida
HNO,;-HCIO, pudiera resultar tan eficiente como las
otras al eliminar adecuadamente las interferencias de la
materia organica en las muestras.

Una concentracion de Cd (7 mg/kg) similar ala maxima
determinada en esta investigacion fue obtenida por Ayuso
et al. (1996) al utilizar la solucion acida compuesta por
HNO;-HCIO,. Para Romero (2002) el cadmio, conjunta-
mente con el mercurioy el plomo son, en general, toxicosy
reciben gran atencion por ser elementos que se magnifi-
can biolégicamente en el medio natural a través de la cade-
na alimenticia. Alloway y Jacson (1995) afirman que, este
elemento se caracteriza tener una gran movilidad y asimi-
labilidad por parte de las plantas. Estudios realizados so-
bre el comportamiento del Cd en el suelo indican que la
tendencia de este metal es de permanecer en la parte su-
perficial, lo cual, segin Puga et al (2006) puede represen-
tar un mayor peligro para la poblacion y la contaminacion
de aguas superficiales.
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Tabla 2. Valores de las medias y la desviacion estandar correspondientes a la concentracion de Cadmio (n = 9).

Digestion Acido Medias * s (mg/kg) Valores maximos y minimos
A T5 1,66 = 0,30 a 2,00-0,99
A T3 2,32 £0,24b 2,49 - 1,99
A T1 2,51 £0,27b 2,98 -1,99
A T2 2,95+ 0,27 ¢ 3,49 -248
A T4 3,42 + 0,38 d 3,98 -1,99

1550° T4 442 = 0,14¢ 4,63 -4,25
1400° T3 4,61 = 0,31 ef 4,99 -4,14
M TS5 4,66 = 0,38 ef 5,10 -3,89
1550° T2 4,81 = 0,59 fg 5,00 - 2,44
M T3 4,95 = 0,83 fgh 6,90 — 4,00
1550° T1 4,96 + 0,07 fgh 5,00 - 4,69
1550° TS5 4,99 = 0,01 fghi 5,00 -4,98
1550° T3 4,99 + 0,01 fghi 5,00 -4,98
1400° TS5 5,14 = 0,13 ghi 5,34 -4,87
1400° T1 5,23 + 0,23 hij 5,50-4,49
1400° T4 5,31 = 0,15 hijk 5,69-5,16
1400° T2 5,35 £ 0,10 ijk 5,50-5,15
M T2 5,53 £ 0,82 jkl 6,87 — 4,55
C T5 5,64 + 0,43 kl 6,35 -5,30
C T1 5,66 = 0,52kl 7,22 -535
M T1 5,69 + 0,63 kl 6,54 — 4,69
C T2 5,85 £0,461 6,35-5,29
M T4 6,32 + 0,83 m 7,20 — 4,96
C T3 6,58 = 0,52 m 7,26 - 5,41
C T4 6,80 = 0,46 n 7,25 -6,27

Letras distintas indican diferencias significativas (p<0,05). A= Digestion abierta; C= Digestion cerrada; 1400°= Incineracion a 400°C; 1550°C= Incine-

racion a 550°C; M= Digestién en horno microondas.

2. Evaluacion del Contenido de Cobre (Cu)

La comparacién entre las diferentes concentraciones
obtenidas del elemento Cu (Tabla 3), permite distiguir que
los valores méaximos se presentan, principalmente, en los
tratamientos basados en la incineracion/acidificacion de las
muestras a 400°C excepto para el caso del TS con el cual se
determiné una concentracion de 18,84 * 5,48, valor que
conjuntamente con los obtenidos por digestion abierta a
partir de TS, T2, T1 y T4, constituyen las concentraciones
mas bajas de Cu. Considerando los valores de concentra-
cién mas altos obtenidos incinerando las muestras a 400°C,
se observa el siguiente orden creciente de concentracion:
T2 < T1 < T4 < T3. El andlisis de varianza indic¢ diferen-
cias muy significativas entre estos tratamientos excepto en-

tre T1y T4, los cuales aparentemente, tienden a ser muy si-
milares entre si, en cuanto a su capacidad digestora.

En concordancia con Apha et al (1992) se afirma que el
acido nitrico concentrado digiere la mayoria de las mues-
tras en forma adecuada, lo cual se evidencia en el compor-
tamiento del T1 al incinerar a 400° ya que su valor se apro-
xima al méximo detectado con T3. Sin embargo, algunos
autores como Ledn Gutiérrez et al.,, (1998) proponen el
uso de soluciones digestoras en las que no se incluye este
4cido, sino mas bien otros como el H,SO, 0,025N y HCI
0,05N en funcion lograr una digestion més completa. Al-
gunos metales pesados encontrados cominmente en los
lodos residuales, como el Cuy el Zn, son elementos esen-
ciales para las plantas ya que el Cu forma parte de algunas
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Tabla 3. Valores de las medias y la desviacion estandar correspondientes a la concentracion de Cu (n=9).

Medias *+ s (mg/kg) Valores maximos y minimos

3,80 £ 0,55 a 498 -2,73
18,84 = 5,48 a 30,82 -12,17
114,64 £ 11,89b 150,76 — 94,36
122,92 + 16,18 be 146,60 — 90,69
124,29 + 15,87 bed 136,53 - 69,51

138,61+ 11,43 bede
141,81 = 13,55 cdef
148,24 + 19,98 defg
158,31 = 8,58 efgh
158,76 + 14,41 efgh
163,59 = 12,91 efgh

152,25 -123,76
160,24 — 121,60
171,93 - 85,40
174,11 - 145,46
174,78 — 124,86
174,99 — 124,86

Digestion Acido
A T5
1400° T5
A T2
A Tl
A T4
M T3
C T3
1550° T2
A T3
1550° T4
1550° T5
C T5
M T5
M T4
1550° Tl
M T2
C T4
C T
1550° T3
C T1
M Tl
1400° T2
1400° Tl
1400° T4
1400° T3

165,00 = 9,13 fgh
167,92 + 5,46 gh
177,49 = 10,69 h
177,84 = 10,14 h
177,97 = 12,23 h
178,40 = 9,12 h
181,94 = 17,88 h
184,37 = 12,43 h
226,01 + 26,021
254,67 = 19,60 j
569,61 + 26,52k
616,35 = 63,551
622,27 + 35,311
782,54 + 45,47 m

184,38 — 143,58
177,18 — 160,94
201,63 - 167,09
199,99 - 167,42
198,00 — 163,86
201,63 - 166,58
234,00 - 161,38
199,98 — 174,18
289,65 - 182,13
285,00 - 223,00
612,26 — 527,27
708,78 — 525,63
665,57 — 564,20
846,19 - 712,22

Letras distintas indican diferencias significativas (p<0,05). A= Digestion abierta; C= Digestion cerrada; 1400°= Incineracion a 400°C; 1550°C= Incine-

racioén a 550°C; M= Digestién en horno microondas.

enzimas que intervienen en los procesos de respiracion y
fotosintesis.

Para Ville et al., (1987), su deficiencia puede provocar
problemas en los cultivos, mientras que segin Costa et al
(1998) si se encuentran en exceso implican riesgos de toxi-
cidad. En este sentido, Cuevas y Walter (2004) plantean
que cuando se aplican lodos residuales con altos conteni-
dos de Cu en suelos, sus efectos pueden ser perjudiciales
para algunos cultivos como el de maiz, implicando una re-
duccién en la produccion del grano de hasta un 10%.

3. Evaluacion del Contenido de Cromo (Cr)
Enla Tabla 4, se observa que las menores concentracio-
nes detectables de Cr se obtuvieron a través de T5

(HNO;-H,0,) tanto por digestién abierta como por inci-
neracion a400°C, valores que ademas de diferenciarse en-
tre si, presentaron diferencias significativas con respecto
al resto de los tratamientos. Por su parte, la capacidad di-
gestora del resto de los tratamientos aplicados previa inci-
neracion de las muestras a 400°C, se caracterizaron por ser
los mas altos y presentaron el siguiente orden creciente de
concentracion: T4< T1< T2<T3, el comportamiento en-
tre estos tratamientos se diferenci6 estadisticamente ex-
cepto entre T2y T3, lo cual podria considerarse un indica-
tivo de que ambas soluciones acidas resultan eficientes
para la determinacién del elemento Cr. El grado de varia-
bilidad aumentd significativamente al establecer una com-
paracion extragrupal de cada tratamiento.
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Tabla 4. Valores de las medias y la desviacion estandar correspondientes a la concentracién de Cr(n=9).
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Digestion Acido Medias + s (mg/kg) Valores m4ximos y minimos
A T5 3,61 £0,44a 4,63 -293
1400° T5 18,08 = 1,71 b 22,25 - 15,94
A T4 21,44 = 536 bc 27,80 - 16,62
A T1 26,74 = 5,69 bed 38,16 — 20,51
C T1 31,58 = 2,88 cde 36,29 — 25,36
A T2 31,59 £ 4,13 cde 38,48 — 25,87
A T3 32,02 = 2,64 de 36,23 - 26,61
1550° T5 40,48 = 3,26 ef 47,46 — 34,94
1550° T4 41,84 = 6,27 efg 49,92 — 29,79
1550° T2 42,29 + 273 fg 48,12 - 38,61
1550° T3 44,78 = 4,67 fgh 52,49 - 37,32
M T5 45,01 = 5,52 fgh 54,52 - 36,75
1550° T1 48,22 + 4,69 fgh 58,80 — 40,00
C TS5 51,35 * 16,42 ghi 107,15 - 35,08
M T1 54,37 = 21,84 hij 93,65 — 32,90
C T2 60,22 = 11,22 jj 93,49 — 48,35
C T3 63,96 = 10,17 jk 77,00 — 43,04
M T3 71,60 = 3,85 jk 76,50 — 63,79
C T4 72,81 £ 421k 78,97 — 65,60
M T4 73,48 £ 4,78 k 78,97 — 66,21
1400° T4 107,28 = 10,63 1 131,91 - 94,08
1400° T1 134,08 = 28,64 m 192,28 — 103,73
1400° ™ 157,01 = 20,53 n 192,45 - 127,59
1400° T3 158,31 £ 13,84 n 192,45 - 132,36

Letras distintas indican diferencias significativas (p<0,05). A= Digestion abierta; C= Digestion cerrada; 1400°= Incineracion a 400°C; I550°C= Incine-

racion a 550°C; M= Digestién en horno microondas.

El Zauahre (2003) determiné una concentracion media
de Cr en lodos residuales procedentes de la misma planta
de tratamiento de 46,83 * 8,61 mg/kg, utilizando la diges-
tién en bombas Parr con una solucién 3:1 de HNO,-HCI,
correspondiendo con el T2 empleado en esta investigacion,
el cual al ser aplicado previa incineracién de la muestra a
400°C obtuvo una de las concentraciones més altas de este
elemento, a partir de lo cual puede inferirse que a tempera-
turas muy altas, como las alcanzadas en las digestiones en
bombas tipo Parr o incinerando a 550°C, parte del elemento
pudiera perderse. La técnica de acidificacion con HNO;
concentrado /incineracion a 550° fue utilizada por Akrivos
et al. (2000) al evaluar el contenido de nutrientes de tres
suelos alcalinos (pH 8) tratados con lodos residuales, sin
embargo, esta temperatura de incineracion obtuvo concen-

traciones muy inferiores a las obtenidas a 400°C por lo que
no se recomienda su utilizacion en este tipo de matriz.

4. Evaluacion del Contenido de Niquel (Ni)

Las concentraciones mas altas de Ni se determinaron a
partir de la digestion basada en la incineracion /acidificacion
de las muestras a 400°C (Tabla 5). En este caso, el mayor va-
lor se detectd a partir de T3, entre este tratamiento y el T2
aplicado en condiciones cerradas, no se encontraron diferen-
cias estadisticamente significativas, por lo cual ambos proce-
sos de digestion con su respectiva solucion acida pudieran
considerarse Optimos para la determinacion de Ni en este
tipo de muestras. Estos valores fueron superiores a la con-
centracion detectada por El Zauahre (2003), 1a cual tuvo una
media de 61,38 + 11,44 mg/kg, a pesar de que los lodos obje-



288

GARCiA / EVALUACION DEL CONTENIDO DE METALES PESADOS EN LODOS RESIDUALES AEROBIOS

Tabla 5. Valores de las medias y la desviacion estandar correspondientes a la concentracién de Ni (n =9)

Digestion Acido Medias * s (mg/kg) Valores maximos y minimos
A T5 728 £2,15a 11,18 - 4,52
A T2 10,89 * 1,69 ab 14,55 -7,92
A T4 14,20 = 1,85b 16,31 -7,25
A T1 14,69 = 1,93 b 18,68 — 11,92
A T3 15,53 = 1,27b 17,39 - 13,51

1550° T4 2457+192¢ 28,59 - 22,10
1550° T5 27,45 = 1,21 cd 29,98 — 24,97
1550° T2 30,34 = 2,00 de 33,94 -25,11
1550° T1 3333 £ 2,09 ef 40,05 - 30,12
1550° T3 3355 = 1,51 ef 34,97 - 30,00
1400° T5 36,21 = 6,41 51,21 -30,22
M TS 52,63 +439¢ 59,84 — 44,56
C T5 5386 5,12 ¢ 66,88 — 44,87
1400° T2 54,08 776 g 70,81 — 43,01
M T1 5431 +440¢g 62,30 — 48,62
C T1 55,78 £ 9,06 gh 80,12 - 4491
M T3 57,30 = 5,85 gh 69,32 - 49,27
C T3 57,34 = 10,38 gh 79,32 -44,03
C T4 58,41 = 14,06 gh 102,17 - 46,89
M T4 61,10 = 7,98 h 76,15 -51,96
M T2 70,05 = 4,06 i 79,63 — 48,62
1400° T4 71,09 = 1,80 75,38 -67,12
1400° T1 73,65 £ 9,75 ij 94,14 — 60,00
C T2 76,46 + 16,42 j 123,48 — 55,22
1400° T3 76,77 = 6,27 ] 123,48 - 67,72

Letras distintas indican diferencias significativas (p<0,05). A= Digestién abierta; C= Digestioén cerrada; 1400°= Incineracion a 400°C; 1550°C= Incine-

racion a 550°C; M= Digestion en horno microondas

to de estudio, provienen de la misma planta de tratamiento y
ademas, en uno de los casos se utiliz6 el mismo tipo de solu-
cién digestora (HNO;-HCI) y la misma técnica de digestion
(bombas tipo Parr).

La presencia del niquel, tanto en las aguas residuales
utilizadas para riego, como en lodos residuales utilizados
como fertilizantes o mejoradores del suelo, es una de las
causas de la contaminacién en suelosy plantas. Brown et al
(1988) afirman que el niquel se incluy6 en la lista de los
elementos esenciales para las plantas especialmente tal
como lo refiere, Mahler (2003) en los procesos metaboli-
cos, aun cuando éstas requieren menos de 0,001mg/kg. Sin
embargo Sheoran y Singh (1993) afirman que este ele-
mento es fitotéxico cuando esta presente en altas concen-

traciones. Uren (1992) refiere que se absorbe como catién
Ni2+ y para Kramer et al (1997), es transportado rapida-
mente a los sitios metabdlicamente activos, ocasionando
multiples efectos toxicos en el crecimiento.

5. Evaluacion del Contenido de Plomo (Pb)

Segun los resultados que se presentan en la Tabla 6, las
concentraciones mds bajas de este elemento correspon-
den a todos los tratamientos aplicados previa incineracion
de las muestras a 550°Cy a los sometidos a digestion abier-
ta. Estas técnicas no presentaron variabilidad intragrupal
significativa y su comportamiento permite inferir la inefi-
ciencia de los mismos para actuar como oxidantes de la
materia organica que tiende a interferir en la lectura de la
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Tabla 6. Valores de las medias y la desviacion estandar correspondientes a la concentracién de Pb(n=9).
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Digestion Acido Medias + s (mg/kg) Valores maximos y minimos
1550° T5 2523 £2,08a 29,97 - 22,40
1550° T3 28,56 + 2,40 a 33,00 — 24,94
1550° T1 30,05 £2,09a 32,50 - 24,70
1550° T4 30,34 £ 3,06 a 34,79 - 22,47
1550° T2 30,37 £ 1,47 a 33,68 — 27,23

A T5 50,57 =7,19b 63,60 — 38,38
A T3 54,43 = 7,18b 69,35 — 40,34
A T2 58,87 9,76 b 75,16 — 39,42
A T1 60,57 £ 9,12b 79,24 — 44,65
A T4 60,63 = 6,67b 71,04 — 48,31
1400° T3 159,94 = 8,87 ¢ 332,41 - 146,48
C TS 208,94 = 14,14d 228,96 — 187,82
M T5 213,29 = 10,59 de 225,64 - 190,79
C T3 215,62 = 22,33 de 270,95 - 179,29
M T3 216,26 = 34,23 de 270,95 - 179,29
1400° T4 222,01 = 9,24 ef 243,93 - 200,21
1400° TS5 229,42 = 10,79 f 255,21 - 214,67
M T2 243,63 £ 1588 ¢ 277,07 - 221,87
1400° T2 24431 = 1237¢ 268,91 — 226,60
1400° T1 247,38 = 12,66 g 262,02 - 207,99
C T2 263,42 = 30,37 h 314,45 - 221,87
M T4 283,17 = 32,591 312,34 - 216,83
C T1 285,87 = 25,811 332,41 - 230,88
M T1 299,19 + 4228 j 386,90 — 230,88
C T4 304,29 + 9,93 § 328,03 - 291,83

Letras distintas indican diferencias significativas (p<0,05). A= Digestién abierta; C= Digestién cerrada; 1400°= Incineracion a 400°C; 1550°C= Incine-

racion a 550°C; M= Digestion en horno microondas.

concentracion del elemento Pb. Por su parte, resaltan
como las concentraciones mas altas de Pb, los valores ob-
tenidos a partir de T4 en condiciones cerradas 'y de T1 en
horno microondas, los cuales no difieren estadisticamente
entre sipor lo que pudieran considerarse como los mas Op-
timos para la determinacion de este elemento. Por otra
parte, la comparacion a nivel extragrupal de los procesos
de digestion, evidencid diferencias estadisticamente signi-
ficativas para todos los tratamientos.

Akrivos et al. (2000) proponen la incineracién a 550°C
en una mufla y la acidificacion con HNO; concentrado
para la determinacién de Pb en un lodo residual seco, re-

portando concentraciones para este elemento de 161
mg/kg. Sin embargo, esta temperatura no result6 adecua-
da para la presente investigacion considerando que gene-
10 los valores de concentracién mas bajos. Por su parte,
Mosquera y Rigueiro (2007) emplearon la técnica de di-
gestion asistida por microondas con HNO, concentrado
obteniendo una concentracion de Pb de 90,2 mg/kg en un
lodo proveniente de una industria procesadora de algas al
evaluar su efecto como fertilizante en plantaciones de Eu-
calyptus globulus labill y Pinus pinaster aiton, valor que re-
sulté estar muy por debajo de uno de los maximos reporta-
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dos en esta investigacion (299,19 * 42,28 mg/kg) emplean-
do la misma técnica y solucion 4cida digestora.

La determinacion del contenido total de Pb mediante
técnicas analiticas confiables se considera un aspecto de
gran importancia tomando en cuenta que este elemento
no esencial, exhibe un alto potencial de toxicidad para las
plantas, animales y humanos, debido a su considerable ca-
pacidad acumulativa en los tejidos.

6. Evaluacion del Contenido de Zinc

Los valores mas bajos del elemento Zn (Tabla 7) se ob-
servan en los tratamientos aplicados previa incineracion a
550°C. Por su parte, los tratamientos aplicados mediante
digestion abierta, cerrada y en horno microondas, no evi-
denciaron diferencias estadisticamente significativas en-
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tre si. Cabe resaltar que todos estos valores de concentra-
cion, estuvieron muy por debajo de los valores determina-
dos previa incineracion de las muestras a 400°C, ya que
bajo estas condiciones se obtuvieron las concentraciones
mas altas de este elemento. En este caso, se observd poca
variabilidad entre T2, T1, T4y T3, mientras que la concen-
tracion determinada a partir de TS se diferencié de una
manera muy significativa no sélo del resto de los trata-
mientos a 400°C, sino también de los otros procesos de di-
gestion evaluados.

En la determinacion de metales potencialmente toxi-
cos, como el zinc, otros tipos de soluciones digestoras han
sido empleadas. Andrade et al. (2000) reportaron un con-
tenido de Zn de 2000 mg/kg utilizando la digestion acida
en horno microondas con una mezcla de HNO;-HCI-HE

Tabla 7. Valores de las medias y la desviacion estandar correspondientes a la concentracién de Zn (n=9)

Medias * s (mg/kg)

Valores maximos y minimos

Digestion Acido
1550° T4
1550° T5
1550° T2
1550° T3
1550° T1

A T2
A T1
A T4
A T3
M T3
C T3
C T2
C T5
M T2
M T4
M T1
C T1
M T5
C T4
A T5
1400° T2
1400° T1
1400° T4
1400° T3
1400° T5

29,41 £2/78 a
3091 +3,19a
3337+246a
36,88 £3,49a
40,35 £ 3,63 a
1039,61 = 81,64 b
1104,72 = 174,18 b
1131,49 = 143,56 b
1190,21 = 113,70 b
1300,54 + 36,84b
1345,07 = 111,38 b
1363,26 = 61,94 b
1382,30 = 51,75 b
1391,48 = 46,97b
1393,32 + 61,56 b
1404,74 = 26,79 b
1408,47 = 107,07 b
1432,56 = 104,45 b
1474,79 = 110,65 b
2942,72 + 838,05 ¢
3167,25 +422,07d
3539,75 + 666,16 de
3664,76 + 342,76 de
3884,35 + 308,32 de
4411,33 + 476,94 f

34,87 -23,95
37,34 -24,94
37,36 — 26,86
42,50 - 32,35
50,01 - 34,83
1191,13 - 874,09
1387,54 — 780,20
1250,44 - 610,69
1457,55 - 1062,24
1367,89 — 1246,46
1757,71 — 1246,46
1525,38 — 1276,29
1460,63 — 1305,64
1462,00 — 1303,64
1498,56 — 1335,91
1441,53 — 1349,89
1675,70 - 1221,86
1584,61 — 1325,01
1730,39 — 1335,91
4511,32 - 1532,77
3969,56 —2348,90
3991,96 — 1287,30
3154,08 - 2073,31
3401,38 — 2422,34
5756,49 — 4192,36

Letras distintas indican diferencias significativas (p<0,05). A= Digesti6n abierta; C= Digestion cerrada; 1400°= Incineracion a 400°C; I550°C= Incine-

racién a 550°C; M= Digestién en horno microondas.
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Tabla 8. Comparacidn de las concentraciones mas altas de los metales pesados determinados en los lodos residuales ob-
jeto de estudio (mg/kg) con los valores méaximos permisibles regulados por organismos internacionales de pro-
teccion ambiental para su utilizacion con fines agricolas (Adaptado de Sauerbeck, 1993).

Digestion A C 1550° 1400° M CE EPA
Metal

Cd 3,42 = 0,38 6,30 = 0,46 4,99 = 0,01 5,35 £ 0,10 6,32 = 0,83 22-40 39
Cu 158,31 + 8,58 226,01 + 26,02 184,37 + 12,43 782,54 + 45,47 254,67 = 19,66 1000 - 1750 1500
Cr 32,02 = 2,64 72,81 £421 4822 4,69 158,31 = 13,84 73,48 = 4,78 1000 - 1500 1200
Ni 15,53 = 1,27 76,46 = 16,42 33,55 + 1,51 76,77 = 6,27 70,05 = 4,06 300 - 400 420
Pb 60,63 = 6,67 30429 £9,93 30,37 £ 1,47 24738 = 12,66 299,19 = 4228 750 - 1200 300
Zn 294272 + 838,05 1474,79 + 110,65 40,35 + 3,63 4411,33 + 476,94 1432,56 + 104,45 2500 - 4000 2800

A= Digestion abierta; C= Digestion cerrada; 1400°= Incineracién a 400°C; I550°C= Incineracién a 550°C; M= Digestion en horno microondas; CE=

Comunidad Europea; EPA= Environmental Protection Agency.

concentracion inferior a la méxima reportada en esta in-
vestigacion con el proceso de incineracion a 400°C em-
pleando como solucion HNO;-H,O,. Segin Espinoza
(1998) este tipo de digestion con HNO;-H,O, ha sido utili-
zada para la determinacion de metales pesados, como el
Zn, en una amplia variedad de sustratos como muestras de
suelo, lodos residuales y tejidos vegetales, Oneill, (1995)
refiere que es de gran importancia considerando que este
es un microelemento esencial para las plantas, participa en
varios procesos metabolicos y es un componente de varias
enzimas.

Finalmente, la Tabla 8 muestra la comparacion entre
las concentraciones maximas de los elementos potencial-
mente téxicos (Cd, Cr, Cu, Ni, Pby Zn) y las concentracio-
nes maximas permisibles establecidas por la Comunidad
Europea (EC Directive 86/278, 1986) y por la Agencia de
Protecciéon Ambiental norteamericana (USEPA), (1993)
para lodos residuales que pueden ser dispuestos en suelos
con fines agricolas, evidenciando que las concentraciones
detectadas de los metales objeto de estudio no sobrepasan
los valores establecidos por las respectivas normativas, a
excepcion de los elementos Pb (digestion cerrada) segin
el valor méaximo establecido por la EPA, y Zn (incinera-
cién a400°C) de acuerdo a los limites regulados por ambos
organismos.

En el caso del Pb habria que considerar que estos lodos
residuales fueron muestreados en el ano 2002, cuando aun
no se habia implementado el uso total de la gasolina sin
plomo, lo cual conlleva a presumir que actualmente la con-
centracion de plomo en los lodos sea menor en compara-
cidn al valor referido en esta investigacion. Por su parte, en
el caso particular del Zn, algunos autores Chicén (1998) y
Quinteiro ef al, (1998) al realizar fraccionamientos se-

cuenciales de metales en lodos residuales reportaron que
de la mayor concentracion de Zn, aproximadamente el
90%, se encuentra en la fraccion residual (fuertemente li-
gada), sOlo niveles trazas se reportaron en las fracciones
extraibles, lo que implica una estabilidad apreciable, que
hace poco propenso al Zn inmovilizarse facilmente del
lodo. Sin embargo, esta situacion hace necesario estable-
cer medidas de control y seguridad que permitan regular
las dosisy frecuencia de aplicacion de este biosolido con fi-
nes agricolas.

Consideraciones Finales

En referencia a la concentracion de metales pesados se
evidenciaron diferencias significativas tanto entre las téc-
nicas de digestion empleadas como a nivel de las solucio-
nes 4cidas utilizadas en cada caso. Las concentraciones
mas altas de Cu, Ni, Zny Cr, se obtuvieron empleando la
técnica de incineracion/acidificacion a 400°Cy los mayores
valores de Cdy Pb, a través de la digestion cerrada en reac-
tores de alta presion (Bombas tipo Parr). Por lo que estos
tipos de digestién pudieran considerarse los mas adecua-
dos para la determinacion del contenido total de estos me-
tales en este lodo en particular. Ademas, de que ambos
procesos resultan ser alternativas mds viables en compara-
cién con otras técnicas, como la abierta en plancha de ca-
lentamiento, en el sentido de que, son mas rdpidas de im-
plementar, implican menor consumo de energia y de reac-
tivos, generan minima contaminacion de las muestrasy de
la atmosfera del laboratorio, y adicionalmente, evitan la
pérdida por volatilizacion de los elementos presentes en la
muestra.
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Por su parte, las soluciones dcidas que demostraron te-
ner mayor capacidad para eliminar las interferencias ge-
neradas por la presencia de materia orginica fueron:
HNO;-HCIO, (Cd y Pb), HNO,-H,SO, (Cu, Cry Ni) y
HNO;-H,0, (Zn). Considerando que las concentraciones
totales méas bajas de los metales analizados se obtuvieron a
partir de las digestiones abiertas (Cd, Cu, Niy Cr) y me-
diante la incineracidn/acidificacién a 550°C (Pby Zn) seria
conveniente descartar el uso de estas técnicas de digestion
en el andlisis de metales para este tipo de sustrato. Final-
mente, la concentracion promedio de metales pesados en
los lodos analizados, es inferior a los niveles maximos esta-
blecidos por organismos internacionales de proteccion
ambiental, excepto para los elementos Pb y Zn, en cuyos
casos deberdn establecerse estrictas medidas de control en
las dosis y frecuencias de aplicacion del lodo.
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