Guia de muestreo y de a oria y evaluacion de riesgo en suelos/sitios con presencia de conta

Prologo

El recurso suelo sustenta un gran nimero de funciones esenciales para la vida, tanto ambientales como econémicas, productivas y
sociales. Nuestra sociedad ha ido reconociendo paulatinamente la importancia de su adecuada gestion y utilizacion, particularmente
porque se trata de un recurso natural fragil y no renovable, el cual es dificil y costoso recuperar, una vez que sus propiedades han
sido alteradas.

Debido a lo anterior, el Ministerio del Medio Ambiente ha incorporado como una tarea relevante de su gestion, el avanzar en la
evaluacion, desarrollo y fortalecimiento de los instrumentos, elaboracion de los respectivos planes de trabajo y la educacion
ciudadana en materia de suelo.

Tras la modificacion de la institucionalidad ambiental, es deber del Ministerio de Medio Ambiente “Proponer politicas y formular
normas, planes y programas en materia de residuos y suelos contaminados...”. De esta forma, el Ministerio de Medio Ambiente
adquirié nuevas competencias legales en esta materia, las que vienen a especificar el contenido de la garantia constitucional de
vivir en un ambiente libre de contaminacion.

Hasta el afio 2011, no existia un diagnostico detallado sobre las actividades productivas potencialmente contaminantes, lo que
hacia practicamente desconocida la cantidad y caracteristicas de los suelos y sitios contaminados. Para encarar esta situacion, el
MMA ha estado desarrollando desde el afio 2012 un Plan de Gestion de Suelos con Potencial Presencia de Contaminantes, basado
en un enfoque de atenuacion de los riesgos a las personas y al ambiente.

El Plan de Gestion de Suelos con Potencial Presencia de Contaminantes desarrollado por el Ministerio de Medio Ambiente abarca
distintas etapas, desde la identificacion y evaluacion de los sitios, hasta la propuesta de medidas de control del riesgo a las
personas, su aplicacion y validacion, de forma de gestionar los suelos de manera eficaz y oportuna. Para llevar a cabo este Plan, el
MMA aprob6 mediante la Res. Ex. 1690/2011 la metodologia para la identificacion y evaluacion preliminar de suelos abandonados
con presencia de contaminantes (Resolucion que fue complementada posteriormente por la Res.Ex. 406/2013, que aprueba la
metodologia para la gestion de suelos con potencial presencia de contaminantes.).

La metodologia considera tres fases de aplicacion. La primera fase esta orientada a efectuar una identificacion y priorizacion de
suelos con potencial presencia de contaminantes (SPPC) en cada region, mientras que la segunda fase tiene por objeto proceder
a una evaluacion e investigacion confirmatoria y la tercera a la evaluacion del riesgo y desarrollo de un plan de accion para su
gestion.

Esta Guia describe métodos de terreno y procedimientos que pueden ser usados en los procesos de muestreo y analisis quimico
de contaminantes metalicos vinculados a estudios de niveles background, evaluacion confirmatoria de suelos/sitios con potencial
presencia de contaminantes, asi como para la evaluacion de riesgo de los mismos. Esta pretende ser una herramienta para ayudar
a estandarizar la evaluacion de los suelos/sitios con potencial presencia de contaminantes del pais.

La Division de Recursos Naturales, Residuos y Evaluacion de Riesgo, agradece la direccion y coordinacion de la Seccion de
Evaluacion de Riesgo asi como también al equipo del EULA de la Universidad de Concepcion que apoyd su elaboracion.

Leonel Sierralta Jara
Jefe Division de Recursos Naturales, Residuos y Evaluacion de Riesgo
Santiago, Octubre de 2013
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RESUMEN DE LAS GUIAS

Se carece de informacion de bases para reconocer niveles de

_ , . o .
¢, Por que y para que estas guias? contaminantes en suelo.

Se determinan valores background, donde las concentraciones

q 4 D) .
¢ Qué hacer entonces? corresponden a los niveles naturales

Considerando la geologia del suelo, sus propiedades fisicas, la
historia de la contaminacion en el sector, entre otros aspectos

¢, Como se determina un
sitio background?

Diferentes tipos de muestreo, segun los objetivos y la
problemética de cada suelo (ver cap. 3)

¢, Como se hace un muestreo
en un sitio background?

Cuando se superan las concentraciones naturales
0 background.

¢, COmo se sabe que un sitio esta
realmente contaminado?

Diferentes tipos de muestreo segun los objetivos
y la problematica de cada sitio (ver cap. 4)

¢, COmo muestreo
un suelo / sitio contaminado?

EEEEN

Tengo valores sitios background y sitio potencialmente contaminado. ;Como comparo?

I Métodos estadisticos
Métodos grafico Test paramétricos
(Utiles pero cualitativos) Test no-paramétricos
= 1 (ej. Wilcoxon, cap.3)
‘ Suelo background 2 ‘ Sue|0/.S,ItI0 ’ ‘ Sitio no contaminado ’
cuestion
‘ Suelo background < ‘ Suelo/§!t|o ’ ‘ Sitio contaminado ’
cuestion
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1 INTRODUCCION

En las ultimas décadas, la sociedad ha ido reconociendo paulatinamente la importancia de una
adecuada gestion y utilizacion del suelo, particularmente porque se trata de un recurso natural
fragil y no renovable, el cual es dificil y costoso recuperar una vez que sus propiedades han sido
alteradas.

En términos generales se puede establecer que respecto del recurso suelo existen dos grandes
problemas, la pérdida de suelo y la contaminacion del mismo. El primero se debe a que la tasa de
formacion de suelo es muy lenta; por el contrario, la pérdida de suelo es un proceso muy rapido
y en muchos casos casi irreversible.

La contaminacion del suelo es la ocurrencia de contaminantes en el suelo por sobre un determinado
nivel de referencia, que causa un deterioro o pérdida de una o mas de las funciones del suelo.
También la contaminacion del suelo puede ser considerada como la presencia de compuestos
quimicos de origen antropogénico, que alteran el ambiente natural del suelo. Este tipo de
contaminacion puede producirse por la ruptura de estanques de almacenamiento de compuestos,
por la aplicacion de plaguicidas, por la percolacion del agua superficial, por el lixiviado de
vertederos o de sitios industriales, por la depositacion de contaminantes desde la atmdsfera,
etc. Entre los compuestos quimicos contaminantes mas comunes del suelo se encuentran los
hidrocarburos, solventes, plaguicidas y metales pesados. La ocurrencia de este fendmeno esta
correlacionada con el grado de industrializacion y la intensidad de uso de los productos quimicos
mencionados.

La contaminacion de suelo puede ocurrir por sustancias liquidas o sélidas que se mezclan con la
matriz natural del suelo. Generalmente los contaminantes en el suelo se encuentran adheridos a
las particulas de suelo, o también pueden encontrarse en forma independiente, entre los espacios
intersticiales, 0 a su entierro, se movilizan a través de diferentes rutas de contaminacion. Se
puede dar el caso que incluso aquellas particulas liberadas a través un proceso industrial por
medio de una chimenea, se depositen en el suelo a medida que van siendo transportadas en el
aire. Otra forma de contaminacion de suelo ocurre cuando el agua de escorrentia “lava”sectores
industriales con altos niveles de contaminantes, que finalmente llegan al suelo.

Los contaminantes del suelo pueden generar un dafio en la biota (flora y fauna), a través de la
ingesta, inhalacion o contacto directo. Sobre las personas, el dafo se puede generar a través
de la ingesta o también a través del contacto directo por actividades laborales o lidicas, pero
especialmente a través de la inhalacion de material particulado.

Por otra parte, muchos sitios han sido contaminados previamente por el desarrollo de actividades
industriales, desarrolladas en forma tradicional y que actualmente se encuentran inactivas. Estos
sitios pueden presentar un peligro para el ambiente, por lo que requieren de una adecuada
evaluacion y en algunos casos, remediacion.

En Chile, el Informe del Estado del Medio Ambiente (2011) sefiala que no existe un detallado analisis
de las actividades industriales que histéricamente han generado algun grado de contaminacion
de suelos, por lo que se desconoce exactamente la cantidad y caracteristicas de los suelos y
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sitios contaminados. No obstante el mismo informe sefiala que existirian mas de 1500 sitios con
potencial presencia de contaminantes, que pueden ser dafinos para la salud de las personas y/o
el medio ambiente, sobre los que se requiere realizar analisis mas detallados.

Debido a lo anterior, el Ministerio del Medio Ambiente (MMA) ha incorporado como tarea
central de su gestion, el avanzar en la evaluacion, desarrollo y fortalecimiento de instrumentos,
elaboracion de planes de trabajo y la educacion ciudadana en materia de suelo. Cabe destacar
que para el MMA, la definicion de suelo no solo considera los aspectos pedoldgicos, sino que
también entiende al suelo como una porcion de terreno que puede eventualmente experimentar
algun grado de contaminacion. En consecuencia se definid al suelo abandonado con potencial
presencia de contaminantes (SAPPC), como el “lugar o terreno delimitado geograficamente en el
que se desarrollan o han desarrollado actividades potencialmente contaminantes. Incluye a suelos
abandonados y activos o en operacion™.

Tras la modificacion de la institucionalidad ambiental, es deber del MMA “proponer politicas y
formular normas, planes y programas en materia de residuos y suelos contaminados”. De esta
forma, el MMA adquirid nuevas competencias legales en esta materia, las que vienen a especificar
el contenido de la garantia constitucional de vivir en un ambiente libre de contaminacion.

En gran parte del territorio, si bien se conocen los tipos de suelo, no existe un conocimiento
detallado sobre las concentraciones naturales de los elementos quimicos en el suelo y, menos
aun, sobre los niveles de contaminantes capaces de generar un problema en la salud de las
personas y los ecosistemas.

En este sentido, la presente guia desarrolla protocolos estandarizados que identifican los tipos
de muestreo y analisis quimico a aplicar en la matriz suelo, distinguiendo la diferencia de las
metodologias de muestreo para la definicion de los niveles basales o background, la confirmacion
de la presencia de contaminantes y para la evaluacion de los riesgos asociados a la exposicion
sobre éstos.

' Guia Metodoldgica para la Gestion de Suelos con Potencial Presencia de Contaminates (2012). Fundacion Chile
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2 DEFINICIONES

2.1 Definiciones generales

Actividad Potencialmente Contaminante: actividad que produce utiliza, manipula, maneja,
almacena, trata o dispone sustancias, que por sus caracteristicas fisico-quimicas, bioldgicas vy
toxicoldgicas, produce o puede producir daios momentaneos o0 permanentes a la salud humana y
ecosistemas.

CIC (Capacidad de Intercambio Gatidnico): es una medida de la cantidad de cationes que un peso
determinado de suelo puede mantener en forma intercambiable, a un pH dado; en otras palabras, la
CIC es una medida de la carga negativa que es capaz de desarrollar un suelo a ese pH. La CIC es
una propiedad quimica importante del suelo que se usa para clasificar suelos, como indicador de la
fertilidad y conducta medioambiental de los suelos.

Contaminante: Todo elemento, compuesto, sustancia, derivado quimico o biologico, energia,
radiacion, vibracion, ruido, o una combinacion de ellos, cuya presencia en el ambiente, en ciertos
niveles, concentraciones o periodos de tiempo, pueda constituir un riesgo a la salud de las personas, a
la calidad de vida de la poblacion, a la preservacion de la naturaleza o a la conservacion del patrimonio
ambiental. (Ley sobre Bases Generales del Medio Ambiente, Titulo I, art. 2 letra d).

Contaminantes de interés: Contaminantes que poseen mayor probabilidad de estar presentes en 10s
componentes ambientales potencialmente contaminados (suelo, aire y agua), determinados en base a
muestreos de tipo exploratorio o por informacion de la actividad productiva o industrial desarrollada y
que revisten mayores riesgos para la salud de la poblacion y/o el ecosistema.

Contencion: es la manera de prevenir la propagacion de emisiones de contaminantes que revisten
un riesgo para la salud de las personas o del medio ambiente. La contencion no elimina la fuente de
contaminacion.

Daio Ambiental: Toda pérdida, disminucion, detrimento 0 menoscabo significativo inferido al medio
ambiente 0 a uno 0 mas de sus componentes. (LBGMA, art. 2, letra e, Titulo |).

Dataset: set de datos ambientales, factible de ser utilizado para andlisis estadisticos posteriores.

Escenario de uso del suelo: Corresponde a una categorizacion del uso del suelo basado en la
exposicion de las personas y al uso que se le da al territorio, pudiendo considerar tres usos principales:
agricola, recreacional e industrial/comercial. Debido a los diferentes usos, se determinaran valores de
contaminantes distintos para cada escenario.

Estadistica no-paramétrica: conjunto de diferentes tests estadisticos que no requieren que los
datos a trabajar tengan una distribucion conocida.

Estadistica paramétrica: conjunto de diferentes pruebas estadisticas que asumen que los datos
tienen una distribucion conocida (e.g. distribucion normal).
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Evaluacion de Riesgo Ambiental: Procedimiento de andlisis de la contaminacion potencial presente
en un lugar determinado, cuyo objetivo es establecer el riesgo que la misma supone, en el presente
o futuro, para los sujetos de proteccion (poblaciones humanas, ecosistemas u otros recursos), de
acuerdo con las caracteristicas especificas del caso. Su finalidad es entregar elementos para tomar
decisiones sobre la gestion del riesgo y las consecuentes medidas a adoptar. (Res. Ex. N°406/2013).

Gestion de riesgo: Proceso orientado a decidir si un riesgo evaluado es lo suficientemente
significativo como para representar un problema de orden publico, y establecer las acciones y los
medios apropiados para su control, mitigacion o reduccion (Res. Ex. N°406/2013).

Materia organica: el término se usa para caracterizar todo el material organico del suelo incluyendo
el humus. Se puede dividir en i) materia organica activa; incluyendo restos frescos o parcialmente
descompuestos de plantas y animales, incluyendo los organismos vivos del suelo, i) humus no estable;
que comprende a restos organicos en avanzado estado de descomposicion y productos sintetizados
por microorganismos, y iii) humus estable; formado por sustancias htimicas de elevado peso molecular.

Metales Pesados: Elementos quimicos metalicos de elevado peso atomico, tales como mercurio,
cromo, cadmio, arsénico y plomo, que incluso en cantidades pequefias pueden causar dafio a los
seres vivos. No se degradan ni descomponen y tienden a acumularse en plantas, animales y seres
humanos, causando problemas a la salud.

Nivel Basal o Nivel Background: Concentracion natural de un elemento quimico en un suelo que no
ha sido alterado por la actividad humana, localizado en las cercanias del suelo y/o sitio con potencial
presencia de contaminantes.

Peligro: Se refiere a la capacidad intrinseca de las sustancias para causar daro. El término “peligroso”
define la capacidad de una sustancia de producir efectos adversos en los organismos.

pH del suelo: es una indicacion del grado de acidez o basicidad del suelo, cominmente se determina
en una suspension de suelo. Estrictamente, el pH del suelo se define como el logaritmo (en base 10)
negativo de la actividad del ion hidrogeno en la solucion y es una medida de la acidez activa.

Remediacion: Reduccion del riesgo a la salud humana y/o medio ambiente a niveles aceptables. La
forma e intensidad de la intervencion quedara establecida en funcion del tipo y detalle de la evaluacion
de riesgo realizada en el sitio y del escenario de uso del suelo.

Riesgo: Probabilidad de ocurrencia de un efecto adverso en las personas o el ecosistema. (Res. Ex.
N°406/2103).

Ruta de Exposicion: Trayectoria que sigue la sustancia toxica, desde la fuente de emision hasta el
contacto con las poblaciones y/o biota previamente seleccionadas como potencialmente expuestas,
incluyendo la via de ingreso del toxico a los organismos expuestos (Res. Ex. N°406/2013).

Suelo: cuerpo natural, que ocupa un lugar en el espacio, con caracteristicas Unicas, producto de la
transformacion del material originario o parental, a través de procesos y de sintesis provocados por
una determinada combinacion de factores ambientales que se expresan en un perfil con horizontes
y/0 capas (estratos) diferentes.




Guia de muestreo yde analisis (,‘54“5:""3,“()()5, para la s’s’H%‘Sﬁ‘gﬁ(}s’()/‘” confirmatoria y evaluacion de 11esgo en St lelos/sitios con presencia de contaminantes

Suelos con Potencial Presencia de Contaminantes (SPPC): Lugar o terreno delimitado
geograficamente en el que se desarrollan o han desarrollado actividades potencialmente contaminantes.
Incluye a suelos abandonados y activos o en operacion.

Suelos con Presencia de Contaminantes (SPC): Lugar delimitado geograficamente que mediante
una evaluacion de riesgo ambiental se ha determinado que existe nivel de riesgo relevante para las
personas o al medio ambiente.

Valor de referencia: corresponde a un valor de un contaminante especifico, cuya superacion puede
implicar un riesgo a la salud de las personas o al medio ambiente.

Via de Exposicion: Mecanismo por medio del cual un contaminante entra al organismo (ingestion,
inhalacion, contacto dérmico; Res. Ex. N°406/2013).

2.2 Niveles basales de concentracion o “background”

El primer paso para el establecimiento de las concentraciones background de compuestos
organicos e inorganicos en el pais, es la definicion de “concentracion background”.

En el sentido mas estricto, las concentraciones naturales de los elementos quimicos en estudio
son las derivadas exclusivamente de los procesos naturales. En el caso de metales pesados,
éstos se derivan de la erosion del material de origen o parental y la redistribucion en el perfil
del suelo por procesos formadores del suelo. Como principio general, las concentraciones
"background naturales" de metales en suelos pueden ser tomadas como una funcion de las
concentraciones de los metales en el material parental. Una comprension del material de matriz
y de las concentraciones tipicas de elementos en el mismo, proporciona una buena indicacion de
las concentraciones de estos elementos en suelos derivados del material de matriz en estudio.

En el caso de potenciales contaminantes organicos, con la excepcion de los hidrocarburos
aromaticos policiclicos (PAH) y algunos hidrocarburos alifaticos, no es posible considerar una
concentracion "background natural". En estos casos, las concentraciones de dichos compuestos
en suelos han sido fuertemente influenciadas por la actividad humana. Tanto, fuentes puntuales
como difusas de contaminacion antropogénica se han traducido en un aumento significativo en la
concentracion de estos compuestos, por encima de los niveles "background natural".
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3  MUESTREO DE SUELOS PARA DETERMINACION DE LOS
VALORES BASALES 0 BACKGROUND

3.1 Generalidades

Los suelos para el background deben ser lo mas representativo posible de los suelos en el
area de estudio. Una adecuada evaluacion del area debe realizarse antes de la seleccion final
de un suelo como zona background. En muchos casos es bueno invertir una gran cantidad de
tiempo buscando antecedentes histdricos tanto del area background como del area de estudio.
El propdsito del area background es servir como una linea de base contra la cual comparar los
resultados del analisis de un estudio de suelo.

El muestreo en un area background debe ser realizado de manera que se considere la variabilidad
dentro del area en estudio. Esto significa que deberian considerarse varios sitios a ser muestreados
dentro del area background. En la seleccion de las areas background, probablemente el tipo de
suelo sera una de las variables determinantes, pero otros factores como la profundidad de la napa
fredtica, el uso del suelo y el tipo de vegetacion, también se deberian considerar en la seleccion.

El primer paso para determinar la necesidad de muestreo en una zona background, es reunir y
evaluar toda la informacion disponible. Para esto es importante la realizacion de una evaluacion
preliminar e investigacion del sitio. Ademas, algunas consideraciones basicas para el muestreo
en zonas background incluyen:

e Variabilidad natural de los tipos de suelo.
e Practicas operacionales.

¢ Tipos de contaminantes.

e Movilidad de los contaminantes.

Cuando no se requiere informacion background

Si la cantidad de muestras y la calidad de los datos existentes son suficientes para caracterizar
las concentraciones quimicas basales de un sector y compararlas con los datos del sitios, no
es necesaria la toma de muestras adicionales. En algunos casos, las concentraciones quimicas
basales son irrelevantes para el proceso de toma de decisiones. Por ejemplo para la liberacion de
un quimico, cuyos constituyentes son conocidos y no se espera que haya sido liberado al ambiente
de cualquier otra fuente mas que del sitio en cuestion, los datos sobre niveles background de este
contaminante no serian necesarios. En otros casos, los niveles de los contaminantes podrian no
exceder los niveles necesarios para generar una limpieza del sitio, por lo que el analisis de niveles
background tampoco seria relevante.

Cuando se requiere informacion de niveles background

En algunos casos, los datos existentes pueden ser inadecuados para caracterizar niveles
background (Figura 3.1). Las razones podrian ser las siguientes:
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¢ [nsuficiente numero de muestras para desarrollar analisis estadisticos apropiados.

e Sitios de muestreo de niveles background inapropiados (afectados por otra fuente de
contaminacion, o en tipos de suelo que no reflejan el tipo de suelo en el area de interés).

e (alidad de los datos desconocida o sospechosa.

e Alteraciones en el terreno luego que las muestras fueron colectadas (e.g. rellenos,
excavaciones, introduccion de nuevas fuentes de contaminacion).

¢ Discontinuidad en la informacion disponible (ciertos quimicos que fueron excluidos del
analisis de muestra, o ciertos tipos de suelos que no fueron colectados).

Informacion Background
relevante para decision

s

Existe informacion NO 3
disponible

sl

Existe informacion suficiente NO
para test estadisticos i

! sl

Existe apropiada informacion NO
de la localidad

Vsl

Existe informacion de calidad NO
conocida y aceptable

! s

Ha cambiado el sitio NO R
desde el muestreo

Vs v

Lt Muestreo background Muestreo background
innecesario recomendado

A 4

Figura 3.1: Determinando la necesidad para el muestreo en zonas background (Guidance for
Comparing Background and Chemical Concentrations in Soil for CERCLA Sites, USEPA 2002).
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3.2 Identificacion de Areas Background

3.2.1 Seleccion del sitio de referencia (background)

Un area de referencia es un sitio donde pueden ser colectadas muestras background para
compararlas con las muestras recogidas en el sitio de interés. Esta area deberia tener las mismas
caracteristicas fisicas, quimicas, geoldgicas y bioldgicas que el sitio a investigar, pero no debe
estar intervenido por las actividades antropicas.

La USEPA, establece que “.../as localidades de las muestras background, deben ser dreas que no
hayan recibido la contaminacion del sitio, pero que tienen las mismas caracteristicas basicas que
el sitio en cuestion. .. ”.

El sitio background ideal debiera tener la misma distribucion de concentraciones de quimicos de
interés, que aquella que se deberia esperar en el sitio de interés si este no hubiera sido nunca
impactado. Si es necesario, mas de un sitio de referencia puede ser seleccionado si el sitio a
estudiar exhibe un alto rango en la variabilidad quimica, fisica, geoldgica y bioldgica. Las zonas
background generalmente son seleccionadas desde zonas cercanas al sitio a investigar, areas
naturales sin perturbaciones humanas. Puede ser dificil encontrar un sitio background adecuado,
cercano a una zona industrial. En algunos casos, un sitio no impactado puede ser adecuado como
un area de referencia background.

Carballeira et al. (2002)?, indican una metodologia que puede ser Uutil para la determinacion de
zonas libres de contaminacion, cuando se quiere determinar una zona background. A continuacion
se mencionan brevemente los métodos definidos por ellos.

Anadlisis multifactorial

Este método consiste en la seleccion de sitios no contaminados desde agrupamientos obtenidos a
través de la aplicacion de un analisis multifactorial sobre una matriz de datos relativos a la calidad
de cada sitio de muestreo. Factores que pueden ser considerados incluyen: parametros fisico-
quimicos, concentraciones de elementos en el ambiente, abundancia de especies indicadoras, etc.
En este caso, las concentraciones de todos los elementos analizados son utilizadas para agrupar
los sitios a través de un analisis de componentes principales (Figura 3.2) y de conglomerado. Una
vez agrupados, los niveles background son estimados a partir de los sitios con las concentraciones
mas bajas de elementos.

La dificultad de aplicar este método radica en lo complicado que resulta encontrar sitios que no
estan contaminados por cualquiera de los elementos estudiados. Esto significa que debe haber
un set de datos disponibles antes de aplicar este método.

2 Carballeira, A., Couto, J.A. and Fernandez J.A. (2002) Estimation of background levels of various elements in terrestrial mosses from
galicia (NW Spain). Water, Air, and Soil Pollution 133: 235-252.
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PCA eje 2

PCA eje 1

Figura 3.2: Ejemplo de un andlisis de ordenacion PCA, en la definicion de valores background de
un analisis factorial. Se observa que para una gran cantidad de elementos metalicos (Pb, Cr, Zn,
Cd), las estaciones del grupo A, presentarian una baja concentracion, siendo candidatas para la
definicion de valores background para los parametros antes indicados.

Analisis modal

Este método ha sido utilizado para la estimacion de niveles background de metales en sedimentos
estuarinos y organismos (Carral et al., 1995). En este caso los sitios son clasificados como
perturbados o no perturbados sobre la base de la separacion de cada elemento respecto de
una distribucion normal. A través del software NORMSEP (Tomlinson, 1971), la concentracion
del elemento es dividida en 1 0 mas sub-poblaciones. (Figura 3.3) Estas divisiones son hechas a
través de los valores modales definidos por el analista, pero al final el nimero de sub-poblaciones
obtenidas es independiente del nimero de modas introducidas. Se asumen que la subpoblacion
con el promedio de concentracion mas bajo, es la corresponde a los sitios no contaminados.

El nivel background de un elemento es estimado como si fuera el limite superior del intervalo de
confianza del 95%, de la concentracion media del elemento de los sitios no contaminados. Esto
asegura que las diferencias debidas a la variabilidad natural estan incorporadas dentro de la
estimacion de los niveles background.



My My L,
Aumento de la Aumento de la
concentracion concentracion

Figura 3.3: Ejemplo gréafico de la separacion realizada a través de un andlisis modal. Programas
como el NORMSEP, a partir de una distribucion inicial (A), realizan una separacion de las modas,
obteniendo dos poblaciones (B), pudiendo tomarse como los valores background la primera
subpoblacion.

Anadlisis de frecuencias acumuladas

La identificacion de las poblaciones dentro de una serie de datos a través de un analisis grafico
es comun en muchos estudios de contaminacion, especialmente en ambientes acuaticos (Luoma,
1990; Hakanson, 1984). Los sitios son clasificados sobre la base de curvas de frecuencias
acumuladas, de concentraciones incrementales de los elementos. La primera seccion del grafico
es tomada como la que corresponde a sitios no perturbados, mientras que la seccion final del
mismo grupo se considera que corresponde a los sitios con los niveles de concentracion mas
altos de los elementos (Figura 3.4). De manera similar al método previo, los niveles background
de cada elemento es estimado a partir del limite superior del 95% del intervalo de confianza de la
concentracion media del elemento.

80 A

1

60 .

40 -

Frecuencia relativa (%)

20 ;

10 12

Concentracion de Cu (ug g')

Figura 3.4: Ejemplo del analisis modal para la seleccion de valores background. Se observan dos
poblaciones dentro de la muestra total, la poblacion A, presentaria concentraciones mas bajas
que la poblacion en B, siendo por tanto la que representaria las condiciones mas cercanas a los
valores basales.
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Agrupamiento de datos con una covarianza del 60%

Este método involucra la eliminacion progresiva de los valores mas altos de los elementos
estudiados, hasta que el coeficiente de variacion sea lo mas cercano posible al 60%. Esta
técnica se ha utilizado previamente para calcular niveles background en suelos (Bonnefoy and
Bourg, 1984). De forma similar a otros métodos, el nivel background es estimado a partir del
limite superior del intervalo de confianza del 95% de la concentracion media del elemento en las
muestras identificadas como no-contaminadas. Esto asegura que las diferencias debidas a la
variabilidad natural son incorporadas dentro de los valores estimados como niveles background.

3.2.2 O0bjetivos del estudio background

Antes de comenzar el estudio de valores background en el suelo es de crucial importancia definir
los objetivos del estudio y la relacion con las aproximaciones técnicas. El objetivo, en términos
generales, debe responder la pregunta de por qué deben determinarse los valores background,
mientras que las aproximaciones técnicas describen aspectos como “donde” “qué” “como” y
“cuando”.

La USEPA para su proceso de obtencion de datos para determinar objetivos de calidad, establece
siete pasos que pueden también ser utilizados como interrogantes respecto de los niveles
background:

1. Establecer el problema.

2. ldentificar la decision.

3. Identificar las entradas de decision.

4. Definir los limites del estudio.

5. Desarrollar una regla de decision.

6. Especificar limites sobre los errores de la decision.

7. Optimizar el disefio para la obtencion de datos.

Paso 1. Establecer el problema: ;existen diferencias entre las concentraciones de un sitio
contaminado y de las encontradas en muestras de zonas background?

Tareas incluyen:
¢ |dentificar los recursos disponibles para resolver el problema. El equipo deberia incluir
a representantes del sector publico y privado.
e Desarrollar o refinar un modelo conceptual completo del sitio.

Paso 2. identificar la decision. Ejemplo; ;estén los quimicos presentes, asociados con una
fuente relacionada al sitio o estan asociados con los niveles background?

Tareas incluyen:
¢ |dentificar los quimicos a ser analizados.
e Determinar si es esperable que esos quimicos se encuentren presentes en las areas de
referencia seleccionadas para reflejar las condiciones background.
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Paso 3. /dentificar los datos de entrada al problema. Ejemplo: ;Qué tipo de datos son
necesarios?, ;qué tipo de datos estan disponibles?

Tareas incluyen:

¢ Determinar los quimicos que necesitan ser analizados.

e ;Qué tipos de suelo y a que profundidades necesitan ser muestreados?

e ;Qué pruebas de comparacion pueden ser usadas?

* ;Qué coeficiente de variacion es esperado para los datos? (basado en muestras
previas, si es posible).

e ;Qué objetivo de remediacion (si aplica) es relevante o apropiado para el estudio?

e ;Cual es el nivel de robustez estadistica deseado de los datos y cuales son los intervalos
de confianza?.

Paso 4. Definir los limites del estudio. Ejemplo: ;cudles son los aspectos espaciales y
temporales en el medio ambiente, que los datos deberian representar para fundamentar una
determinada decision?

Tareas incluyen:
e Definir el area geografica para la investigacion en el campo.
e Definir las caracteristicas de la poblacion de suelo de interés.
* Dividir la poblacion del suelo de interés en estratos que tengan relativamente
caracteristicas homogéneas.
¢ Determinar el marco temporal al cual aplica la decision.
e |dentificar las limitantes practicas que podrian alterar la toma de muestras.

Paso 5. Desarrollar una regla de decision. Ejemplo: Si la concentracion media en las dreas
potencialmente impactadas exceden el valor promedio de la concentracion background, entonces
el quimico sera tratado como relacionado al sitio. De otro modo, si la concentracion media en
el sitio potencialmente impactado, no excede la media background, el sitio serd tratado como
relacionado al nivel background.

Tareas incluyen:
e Elegir la hipotesis nula.
e Especificar una hipotesis alternativa.
e Especificar la zona critica para la prueba de hipotesis.
e Determinar el nivel de una diferencia substancial sobre el nivel background.

Paso 6. Especificar los limites en los errores de decision. Ejemplo; ; Qué nivel de incertidumbre
es aceptable para la decision?

Tareas incluyen:
¢ Determinar el posible rango de variacion (especificar ambos tipos de error de decision).
e Especificar ambos tipos de error de decision (error tipo |y Il).
¢ |dentificar las potenciales consecuencias de cada tipo de error, especificando, un rango
de posibles valores, donde las consecuencias del error de decision son relativamente bajas.
e Seleccionar los limites sobre el error de decision y las consecuencias de cada tipo de
error de decision.
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Paso 7. optimizar el disefio de muestreo. Ejemplo: ;Cuél es el muestreo més costo efectivo
y el disefio de andlisis para generar los datos que satisfagan los requerimientos del proceso de
obtencion de datos?.

Tareas incluyen:

e Revisar las salidas del proceso de obtencion de datos y los datos ambientales existentes.

e Desarrollar un muestreo general y disefio de analisis alternativo.

e Verificar que los datos de calidad objetiva estan satisfechos para cada alternativa de
disefio.

e Seleccionar el disefio mas costo efectivo, que satisfaga todos los datos de calidad
objetiva.

¢ Documentar los detalles operacionales y los supuestos tedricos del disefio seleccionado
en el muestro y plan de analisis.

Algunas de las aproximaciones técnicas, recomendadas por la Norma 1S0192583, que podrian ser
consideras son:

¢ Definicion de las substancias y parametros (e.g. ¢los valores background a estimar
consideraran el contenido total de metal pesado o sdlo el contenido biodisponible?).

e Definicion del area de estudio.

¢ Definicion del periodo de tiempo de interés (e.g. ¢los contenidos histdricos o actuales
son relevantes para el objetivo?

¢ Definicion del tamafo del area a muestrear en el sitio de muestreo.

A continuacion se presenta un detalle de los aspectos indicados en esta Norma.

Substancias y pardmetros

Los valores background pueden ser determinados para todos los tipos de substancias organicas
e inorganicas tanto en suelos como en caracteristicas del suelo. En la practica, compuestos mas
persistentes e inmoviles son de mayor interés debido a su potencial de adsorcion y bioacumulacion
en el suelo, mientras que aquellos que se remobilizan y biodegradan son los menos significativos.
Adicionalmente, la incorporacion de algunos parametros del suelo junto a una caracterizacion del
sitio permite reforzar la interpretacion de los contenidos de las substancias. Ello, debido a que un
numero de parametros del suelo denominados basicos pueden influir en los procesos del suelo

que afectan el contenido de substancias organicas e inorganicas.

Entre estos parametros se encuentran: Textura, fraccion de material grueso, densidad, pH,
contenido de carbono organico, capacidad de intercambio catidnico, contenido de carbonatos.

Area de estudio

La seleccion del area de estudio puede basarse en dos principios diferentes o, en una combinacion

3150 19258 (2011) Calidad del suelo. Directrices para la determinacion de los valores de fondo (ISO 19258:2005) (Ratificada por
AENOR en agosto de 2011.)
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de ellos: El primero, es puramente espacial y hace referencia a los contornos del area de estudio
mediante coordenadas (X, Y, Z), mientras que el segundo corresponde a una definicion tipologica,
basada en una o0 mas caracteristicas (e.g. tipo de suelo, uso del suelo, nivel de elevacion, etc.).
La definicion del area de estudio debe ser detallada a un nivel donde no se produzca ninguna
mala interpretacion sobre qué es o0 qué no es parte del area de estudio. Si la definicion del area de
estudio es muy ambigua, se deben definir todos los puntos y fuentes difusas.

Si las muestras ya fueron tomadas o ya hay resultados que estan siendo utilizados, la delimitacion
del area de estudio definira que muestras o resultados pueden ser incluidos.

Periodo de tiempo

Los valores background pueden ser influenciados tanto por procesos naturales, como por fuentes
difusas, por lo tanto es importante definir el periodo de tiempo que se considerara.

Respecto a esto, existen dos escalas de tiempo que deben distinguirse:

* Periodos largos; en los cuales los valores background variaran significativamente
debido a procesos naturales.

e Periodos cortos; en los cuales los valores background probablemente solo cambiaran
debido a la influencia humana.

Cuando se requieren re-definir los valores background después de un periodo de tiempo especifico,
con el fin de determinar la existencia de cambios, las mediciones debe basarse en:

e | a posibilidad de un enriquecimiento de las substancias en el suelo.

e La posibilidad de pérdida de las substancias en el suelo.

e Cambios en el nivel de concentracion que debe ser determinado analitica y
estadisticamente.

3.2.3 Estrategia de muestreo

El muestreo para la coleccion de datos background puede basarse en dos estrategias distintas:
muestreo sistematico o por tipologia. La seleccion de uno de ellos, depende del grado de
conocimiento que se tenga del suelo y de su uso. Sin embargo también es posible complementar
ambas estrategias para un muestreo.

En el muestreo sistematico, los sitios de muestreo son localizados utilizando una grilla (ver Tabla
5.3). El intervalo entre los puntos depende de la resolucion deseada para la determinacion del
contenido pedo-geoquimico y/o background.

Las muestras son tomadas desde capas de suelo profundas u horizontes pedoldgicos definidos. Si
las capas superficiales no estan contaminadas, los contenidos determinados indican el contenido
background de este suelo. Para substancias relativamente inméviles (e.g. Metales pesados), las
capas profundas (particularmente bajo los 40 cm), generalmente no estaran contaminadas, y el
contenido de la substancia respectiva puede ser considerado como un contenido background.

19
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En el muestreo por tipologia, el suelo es estratificado de acuerdo al material parental del suelo,
tipo y uso de suelo. Por lo tanto es esencial obtener informacion detallada sobre el area de estudio,
con el fin de evaluar y elaborar el esquema de muestreo. La estratificacion del area dependera
también del tipo de substancia a estudiar. Para substancias inorganicas, una estratificacion basada
en las caracteristicas pedogénicas es recomendable, mientras que para substancias organicas,
la estratificacion podria basarse sobre los usos de suelo (e.g. suelos cultivados, de bosques, etc.).

3.2.4 Procesamiento de datos

Cuando se utilizan datos existentes, se debe tener cuidado en la calidad y comparabilidad de
los datos, particularmente si ellos estan originados desde distintas fuentes. Datos con apropiada
informacion deben ser armonizados en un procedimiento “step-wise” con respecto a los objetivos
especificos de la evaluacion. La estrategia de armonizacion debe considerar los siguientes
aspectos:

e La comprobacion de un set de datos completos relacionado a los requerimientos minimos:
Fecha de muestreo, procedimiento de muestreo, escala de muestreo, coordenadas, nimero
de muestras, métodos quimicos, informacion sitio especifica.

e Armonizacion de diferentes estrategias, nomenclaturas y procedimientos analiticos: cuando
las diferencias se producen por distintos procedimientos de muestreo, como por ejemplo,
muestras que son tomadas en horizontes versus a aquellas tomadas a distintos niveles de
profundidad, se recomienda equilibrar cuidadosamente las posibles inexactitudes introducidas
por la mezcla de datos de diferentes campanas, frente a la ventaja de un mayor numero de
muestras y en consecuencia un aumento de la representacion de una poblacion. Sin embargo,
cuando las diferencias se producen en los métodos analiticos, es posible aplicar funciones de
regresion o constantes siempre que se conozcan las relaciones respectivas; o bien, agrupar a
groso modo los procedimientos analiticos de acuerdo a las fracciones extraidas.

e Laidentificacion y eliminacion de muestras contaminadas mediante varios test estadisticos
que permiten identificar valores atipicos.

En cuanto al procesamiento de los datos, el objetivo central es representar y caracterizar el conjunto
de datos background obtenidos, usando una variable aleatoria de "n" valores individuales.

Una aproximacion sistematica, si es llevada a cabo en un area homogénea con poca informacion
sobre el suelo, necesita tener un procesamiento de datos preciso para seleccionar las distintas
muestras de la poblaciony definir posteriormente diferentes poblaciones de contenidos background.
Por otro lado, los resultados de la aproximacion tipoldgica estan basados en categorias de suelo,
excluyendo los sitios contaminados y por lo tanto necesita un menor procesamiento de datos.
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3.2.5 Evaluacion de las Concentraciones

Para esta evaluacion se debe tomar en cuenta lo siguiente:

Para muestras profundas tipo calicatas, por tipo de suelo, se puede realizar una comparacion
simple de los valores obtenidos por cada metal, a diferentes niveles, de manera de establecer
indicios de incrementos o disminucion de concentraciones entre los niveles mas profundos
y el nivel superficial.

Para las muestras superficiales por tipo de suelo: a) calculo de los estadigrafos fundamentales
(valor minimo, valor maximo, promedio, desviacion estandar) por metal, b) representacion de
los valores promedio, por tipo de suelo, en toda la extension del tipo de suelo. Estos valores se
pueden agrupar en tres conjuntos, distinguiendo los valores mayores, menores e intermedios.

Para las muestras superficiales considerando el conjunto de tipos de suelo: a) calculo de
los estadigrafos fundamentales descritos anteriormente, b) calculo de la concentracion
estadistica representativa para cada metal considerando los valores de concentracion
obtenidos a partir de todas las muestras superficiales de todos los tipos de suelos. Los
valores inferiores al limite de deteccion, se reemplazan por el valor que corresponde a la
mitad del limite de deteccion. Los datos resultantes se pueden ingresar al programa ProUCL
de la EPA para estimar la distribucion estadistica que mejor se ajusta al conjunto de valores
y al 95% del limite de confianza recomendado por esta institucion.
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4  MUESTREO DE SUELOS PARA LA INVESTIGACION
CONFIRMATORIA DE SUELOS/SITIOS CON POTENCIAL
PRESENCIA DE CONTAMINANTES

El estudio de suelos/sitios con potencial presencia de contaminantes involucra una serie de
actividades, definidas en la Guia SPPC (MMA 2012), entre ellas: la revision de informacion
existente, la elaboracion de un plan de muestreo, su ejecucion y analisis, y la comparacion con
valores de referencia (background).

4.1 Revision de informacion preliminar

Considera la recopilacion de toda la informacion obtenida en la investigacion preliminar del
sitio (estudio histdrico, geografico, del medio fisico, etc.) y de los potenciales contaminantes
que estarian presentes. Esta informacion, permite mejorar el modelo conceptual y elaborar las
hipétesis y objetivos, para generar la estrategia de muestreo.

4.1.1 Fuentes de contaminacion

A modo de referencia, se incluye en esta guia un listado de contaminantes prioritarios para
el muestreo de suelos por area geografica, considerando las actividades productivas mas
importantes del pais (Tabla 4.1).

El informe del estado del medio ambiente indica algunas de las actividades economicas
que podrian generar contaminacion en los suelos del territorio nacional. Dentro de estas
actividades, la mineria, las actividades industriales (centrales termoeléctricas, fundiciones
primarias y secundarias, produccion de cemento, cal y yeso, industria quimica) y la agricultura
son consideradas las mas relevantes, tanto por su participacion en la economia nacional, como
por sus procesos productivos, en los cuales se identifican algunas sustancias y desechos como
potencial contaminante. De igual forma, la resolucion exenta N°406/2013, sefiala una serie de
actividades que pueden derivar en la generacion de suelos contaminados®.

4 Ministerio de Medio Ambiente. 2011. Estado del Medio Ambiente: Contaminacién de suelos.
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Tabla 4.1: Listado de contaminantes prioritarios a nivel nacional para el muestreo de suelos con potencial presencia de
contaminantes (elaboracion propia).

anos.

Area Actividades | Contaminantes Fundamentacion Referencias
Geografica | Productivas Prioritarios Bibliograficas
Region Mineria y Metales Pesados Es bien conocido Tchernitchin et al. (2006) Human Exposure
de Arica agricultura | Arsénico, Plomo, el Caso del Sitio to Lead in Chile. Reviews of Environmental
Parinacota hidrocarburos, F, un sitio de Contamination and Toxicology 185, 93-139.
plaguicidas almacenamiento de Ministerio de Medio Ambiente (2012)
residuos mineros Contaminacion de suelos. En: Informe del estado
donde posteriormente | del Medio Ambiente 2011. Segunda edicion.
se construyeron Santiago, Chile. 117- 135.
viviendas sociales Bundschuh et al. (2012) One century of arsenic
exposure in Latin America: A review of history
and occurrence from 14 countries. Science of
The Total Environment 429, 2—35.
Region de Mineria Metales Pesados La actividad mineray | De Gregori et al (2003) Monitoring of copper,
Tarapaca metdlicay | (As, Cu) sus conflictos con la arsenic and antimony levels in agricultural
no metalica actividad agricola soils impacted and non-impacted by mining
activities, from three regions in Chile. Journal of
Environmental Monitoring 5, 287—295.
Region de Mineria Metales Pesados La contaminacion Sepulveda et al (2000) Exposicion Ambiental a
Antofagasta | de cobre, (As, Pb, Cu) metalica tanto de Plomo en Una Poblacidn de Nifios de Antofagasta,
oro, plata, origen natural como Chile Rev. Medica de Chile 128(2)
molibdeno, antropogénica ha sido | Queirolo et al. (2000) Total arsenic, lead, and
salitre, yodo documentada en la cadmium levels in vegetables cultivated at the
y carbonato region de Antofagasta | Andean villages of northern Chile. Science of The
de litio desde hace varios Total Environment. 255 (1-3) 75-84.

Flynn et al (2002) Assessment of bioavailable
arsenic and copper in soils and sediments from
the Antofagasta region of northern Chile. Science
of the Total Environment 286(1-3)51-59.

De Gregori et al (2003) Monitoring of copper,
arsenic and antimony levels in agricultural
soils impacted and non-impacted by mining
activities, from three regions in Chile. Journal of
Environmental Monitoring 5, 287-295.

Pizarro et al. (2003) Distribution of arsenic
species in environmental samples collected
in Northern Chile. International Journal of
Environmental Analytical Chemistry 83(10), 879-
890.




Area Actividades Contaminantes Fundamentacion Referencias
Geografica | Productivas Prioritarios Bibliograficas
Region de Mineria de Metales Pesados Contaminacion por Sancha et al. (1995) Exposure to arsenic of
Atacama cobre, oro y (As, Pb, Cu, Hg), fuentes antropogénicas | the Atacamefio population in northern Chile.
plata Plaguicidas y naturales. La International  Association of  Hydrological
principal fuente resultd | Sciences 233, 141-146.
ser la actividad minera | Ramirez et al (2005) Metal speciation and
environmental impact on sandy beaches due to
El Salvador copper mine, Chile. Marine Pollution
Bulletin 50(1)62-72.
Ortiz-Calderon et al. (2008) Copper distribution
in leaves and roots of plants growing on a copper
mine-tailing storage facility in northern Chile.
Revista Chilena de Historia Natural 81, 489-499.
Godoy-Faundez et al.(2008) Bioremediation
of contaminated mixtures of desert mining soil
and sawdust with fuel oil by aerated in-vessel
composting in the Atacama Region (Chile).
Journal of Hazardous Materials 151 (1-2), 649-
657.
Region de | Mineria Metales Pesados / | Depositos de la Higueras P et al (2004) Environmental
Coquimbo Plaguicidas actividad minera assessment of copper-gold-mercury mining in
historica en el area the Andacollo and Punitaqui districts, northern
Chile. Applied Geochemistry 19(11)1855-1864.
Montenegro et al (2009) Contenidos de metales
pesados en suelos cercanos a un relave cuprifero
Chileno. Agrociencia 43 (4), 427-435.
Oyarzun et al (2012) Abandoned tailings
deposits, acid drainage and alluvial sediments
geochemistry, in the arid Elqui River Basin,
North-Central Chile Journal of Geochemical
Explorations 115:47-58
Region de Refineria Metales Pesados El Sitio Las Salinas Gonzalez& Bergqvist (1986) Evidencias de
Valparaiso | de Petroleo, (Cu, Ca), es un icono de la contaminacion con metales pesados en un sector
Fundiciones de | Plaguicidas, contaminacion de del secano costero de la V Region. Agricultura
cobre, Centra- | compuestos suelos en Chile, tal técnica 46 (3), 299-306.
les Térmicas | organicos volatiles, | como lo es la zona de | Gonzélez &lte (1992) Acumulacion metalica en
de generacion | dioxinas y furanos, | Puchuncavi suelos del area bajo influencia de las chimeneas
eléctrica, hidrocarburos industriales de Ventanas (Provincia Valparaiso, V
plantas de Region). Agriculturatécnica (Chile) 50, 214-219.
almacena- Ginocchio (2000) Effects of a copper smelter on
miento de a grassland community in the Puchuncavi Valley,
combustible y Chile. Chemosphere 41(1-2), 15-23.
gas,conser- De Gregori et al (2003) Monitoring of copper,
verasy arsenic and antimony levels in agricultural soils
cementeras impacted and non-impacted by mining
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Area
Geografica

Actividades
Productivas

Contaminantes
Prioritarios

Fundamentacion

Referencias
Bibliograficas

activities, from three regions in Chile. Journal of
Environmental Monitoring 5, 287—295.
Monitoring 5, 287—-295.

Ginocchio et al (2004) Micro-spatial variation of
soil metal pollution and plant recruitment near
a copper smelter in central Chile. Environmental
Pollution 127 (3), 343—-352.

Avila et al. (2007) Reproduccion de
Eiseniafoetidaen suelos agricolas de areas
mineras contaminadas por cobre y arsénico.
Pesq. agropec. bras., Brasilia 42, (3)435-441.
Gonzalez et al (2008) Acumulacion de cobre
en una comunidad vegetal afectada por
contaminacion minera en el valle de Puchuncavi,
Chile central. Revista Chilena de Historia Natural
81, 279-291.

Ministerio de Medio Ambiente (2012)
Contaminacion de suelos. En: Informe del estado
del Medio Ambiente 2011. Segunda edicion.
Santiago, Chile. 117- 135.

Region
Metropolitana

mineria
metalica e
industria

Hidrocarburos
Linealesy
aromaticos,
Metales (Plomo),
plaguicidas

Frenz P, J. Vega, N. Marchetti, J. Torres, E.
Kopplin, I. Delgado, F. Vega (1997) Exposicion
cronica a plomo ambiental en lactantes chilenos.
Revista de Medicina Chilena 125(10), 1137-44.
Schalscha & Ahumada (1998) Heavy metals in
rivers and soils of central Chile. Water Science
and Technology 37 (8), 251-255.

Region del
Libertador

Silvoagro-
pecuario,
mineria

de cobre,

oro, plata,
molibdeno,
caolin, industria
manufacturera
y construccion

Metales pesados,
hidrocarburos,
plaguicidas

Badilla-Ohlbaum et al. (2001) Relationship
between soil copper content and copper
content of selected crop plants in central Chile.
Environmental Toxicology and Chemistry 20 (12),
2749-2757.

Richtera et al. (2004) Arsenic speciation in
environmental samples of a mining impacted
sector of Central Chile. Journal of the Chilean
Chemical Society 49 (4), 333-339.




Area Actividades | Contaminantes Fundamentacion Referencias
Geografica Productivas Prioritarios Bibliograficas

Region del sectores Compuestos Gonzalez (2000) Estado de la contaminacion

Maule electricidad gas | organicos de los suelos en Chile. Estacion experimental
y agua, persistentes, la Platina, Instituto de Investigaciones
manufactu- mercurio, agropecuarias. http://lauca2.usach.cl/ima/
reros y agricola- | plaguicidas cap11.htm
silvicola

Region del Silvicultura- Compuestos Compuestos Barra et al. (2005) Persistent toxic substances

Biobio agricultura, organicos dejados por la in soils and waters along an altitudinal gradient
Mineria del Persistentes actividad forestal, in the Laja River Basin, Central Southern Chile.
carbon e (PCBs, Dioxinas | Zonas altamente Chemosphere 58, 905-915.
industria y Furanos), industrializadas Cooman et al. (2005) Use of Daphnia spp. for the
de plantas Pentaclorofenol, Ecotoxicological Assessment of Water Quality
siderdrgicas, Metales (Hg, Zn), in an Agricultural Watershed in South-Central
petroqui-micas, | Hidrocarburos Chile. Archives of Environmental Contamination
refineria de Aromaticos and Toxicology 48, 191-200.
petroleo, de Policiclicos Henriquez et al. (2006) Hydrocarbons and
celulosay (PAHSs), organochlorine pesticides in soils of the urban
de pasta de plaguicidas ecosystem of Chillan and Chillan Viejo, Chile.
papel, plantas Journal of the Chilean Chemical Society 51 (3),
de harina 938-944.
de pescado, Tume et al. (2008) Concentrations of heavy
conserveras, metals in urban soils of Talcahuano (Chile): a
congelados. preliminary study. Environmental Monitoring

and Assessment 140(1-3), 91-98.

Quiroz et al. (2001) Temporal variation of PAHs
in soils from the Biobio Region: Central Southern
Chile. Journal of the Chilean Chemical Society
56 (1), 571-573.

Pozo et al. (2011) Levels and spatial distribution
of polycyclic aromatic hydrocarbons (PAHS) in
sediments from Lenga Estuary, central Chile.
Marine Pollution Bulletin 62 (7), 1572-1576
Ministerio de Medio Ambiente (2012)
Contaminacion de suelos. En: Informe del estado
del Medio Ambiente 2011. Segunda edicion.
Santiago, Chile. 117- 135.
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Area Actividades | Contaminantes Fundamentacion Referencias
Geografica Productivas Prioritarios Bibliograficas
Region de la | Silvoagricola Compuestos Barra et al (2004) PCBs and HCHs in a salt-
Araucania Forestal. organicos marsh sediment record from South-Central
Aserraderos persistentes Chile: use of tsunami signatures and 137Cs
(PCBs, Dioxinas fallout as temporal markers. Chemosphere 55
y Furanos, (7), 955-972.
Pentaclorofenol),
Hidrocarburos
lineales y
aromaticos.
Region de los | Procesa- Plaguicidas, Uso de pesticidas Palma-Fleming et al (2000) Chemical
Rios miento de COPs en areas agricolas y characterization of a municipal landfill And its
celulosa, forestales influence on the surrounding estuarine system,
aserraderos. South Central Chile. Boletin de la Sociedad
agricola Chilena de Quimica 45 (4), 551-561
Region de los | silvoagricola COVs, COPs Compuestos Oyarzin et al (1997) Nutrient export from
Lagos plantaciones derivados de la watersheds with different land uses in southern
forestales de quema de biomasa, y | Chile (Lake Rupanco, X Region). Revista Chilena
eucaliptus y Compuestos Organicos | de Historia Natural 70,507-519.
pino insigne. Volatiles
Region de mineria, Antibidticos, Compuestos dejados | Hinojosa& M Thiel. 2009. Floating marine
Aysén industria Hidrocarburos, por la actividad debris in fjords, gulfs and channels of southern
forestal, residuos de salmonicola Chile. Mar. Poll. Bull. 58: 341-350.
salmonicola plasticos y
polimeros
Region de Forestal, Hidrocarburos Sitios contaminados Ministerio de Medio Ambiente (2012)
Magallanes minera, lineales y dejados por la Contaminacion de suelos. En: Informe del
petrolera. aromaticos actividad de extraccion | estado del Medio Ambiente 2011. Segunda
de petroleo en la zona | edicion. Santiago, Chile. 117- 135.
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4.1.2 Modelo Conceptual del Sitio (MCS)

Un modelo conceptual del sitio es un diagrama del sistema de identificacion de fuentes
contaminantes, las vias de exposicion y los receptores que se ven afectados por los contaminantes
que se desplazan a lo largo de las vias. En el modelo conceptual del sitio, el cual debe ser
desarrollado antes de emprender una investigacion detallada del sitio, se identifican las zonas de
la contaminacion con caracteristicas diferentes (por ejemplo, si los contaminantes en el suelo
son propensos a estar sobre la superficie o migrar hacia el perfil del suelo, si se encuentran
distribuidos en una area completa o en "puntos calientes" localizados). Las vias de exposicion y
los receptores deben ser identificados tanto para los usos actuales y eventualmente futuros del
sitio.

El desarrollo de un modelo conceptual del sitio es un procedimiento complementario a los
procedimientos estandares de evaluacion de sitios contaminados. Sin embargo, es fundamental
para determinar las posibles vias de exposicion (por ejemplo, ingestion e inhalacion) y para sugerir
posibles efectos de los contaminantes sobre la salud humana y el medio ambiente. El modelo
conceptual del sitio se utiliza para integrar toda la informacion del sitio y para determinar si se
requiere informacion adicional a ser recogida en el sitio. El modelo se utiliza, ademas, para reducir
la exposicion de los receptores a los contaminantes ambientales detectados en el sitio.

Una forma caracteristica de mostrar el modelo conceptual es a través del uso de diagramas como
se indica en la Figura 4.1.

Un enfoque adicional para el desarrollo de modelos conceptuales es el de rama-hoja, donde
mediante un mecanismo deductivo se procede a identificar las fuentes, las vias de exposicion
relevantes, en funcion de las propiedades de los contaminantes y del sitio en cuestion, las posibles
fuentes secundarias, las vias de exposicion y finalmente los posibles receptores, de acuerdo al
siguiente diagrama.
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Actividad Industrial
(mineria)

Filtracion
Personas Filtracion
Sedimento
Agua subterranea
o Ganado
filtracién Y .
— ] Aguasubterranea [~==""""" +| lIrrigacién - Cultivos
v — — Lo /
ﬁ\ﬂadol‘ & g Agua potable
P ’
i ixivi | _— _—_]__escorrentia 4
Pila de lixiviados ¥ ~ Biota terrestre
e Z Biota acudtica
1
Ymmm e — | Aguasuperficial  f--------- > Agua potable
s > . Ganado
Cantera [ ————— ”; 4 A J = Irrigacion - Cultivos
R\ ® g 1§ ¢ S
\'\’b(’\o/ B ' '§ S g
<7 e, | 50
| 1 o5 O 2
Desecho rocoso = escorrentia : E v =
R T e S e e | Sedimento [--———==——= ->| Biota acudtica |
FUENTE RUTA RECEPTOR

Figura 4.1: Ejemplo de modelo conceptual del sitio. Se muestran las fuentes, las rutas y los
receptores.
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Cada uno de estos aspectos constituye la rama, luego, el desarrollo de cada uno de ellos seran las
hojas, tal como muestra el ejemplo siguiente:

* Fuente Primaria: Area Industrial.

e Mecanismo Primario: Derrame.

¢ Fuente Secundaria: Agua Superficial.

¢ Mecanismo Secundario: Infiltracion, Percolacion, Volatilizacion, Incorporacion a |a Biota.
e VVia de Exposicion: Agua, Suelo, Sedimentos.

¢ Receptores Potenciales y Rutas de exposicion: Residentes, Contacto Dermal, Inhalacion.

El modelo conceptual del sitio debe incluir a representantes de todas las fases del proceso de
investigacion y de recuperacion, por ejemplo, la evaluacion preliminar, linea de base de salud
humana y las evaluaciones de riesgo ecoldgico, asi como un estudio de factibilidad. EI modelo
conceptual del sitio debe ser utilizado para permitir que los expertos de todas las disciplinas
puedan comunicarse con otros, resolver las cuestiones relativas al sitio, y facilitar el proceso de
toma de decisiones.

Un resumen de los pasos establecidos por ASTM E1689 para el desarrollo de un modelo conceptual
de sitio, es esquematizado en la Figura 4.2.
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Desarrollar un listado final de sitios Identificar y enfocarse en los
contaminados datos geoldgicos incompletos
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y receptores ambientales
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iSe
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concentraciones y g y

extension de la receptores
background? e L
contaminacion? ambientales?

( Desarrollo final del MCS )

Figura 4.2: Resumen esquematico del desarrollo de un modelo conceptual para sitios
contaminados (Basado en ASTM E-1689).
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Protocolo para el desarrollo y validacion de modelo conceptual del sitio
(MCS) con potencial presencia de contaminantes (Basado en ASTM E-1903)

Para desarrollar un modelo conceptual se debe considerar cada area donde los analitos de interés
estan o pueden estar presentes. Es necesario describir en que compartimento ambiental podrian
encontrarse, su destino, sus caracteristicas de transporte y toda la informacién que permita
determinar su presencia real o probable. Su elaboracion implica la ejecucion de las siguientes
tareas:

1. Identificar los analitos de interés relacionados con la substancia particular que los tiene o
podria tenerlos, que ha sido liberada o podria estar presente, basandose en la informacion del
uso, generacion o presencia de sustancias, y en el conocimiento profesional sobre las sustancias
tipicamente utilizadas y generadas en operaciones y actividades histdricas y actuales.

2. Determinar cdmo los analitos podrian haber entrado en el medio ambiente, es decir, el primer
contacto con el compartimento ambiental. Para ello, es necesario basarse en conocimientos
profesionales sobre los tipos de operaciones y actividades industriales y comerciales que
son inherentes al uso de la propiedad en la actualidad y en el pasado. Es necesario de igual
manera, tener conocimiento de las caracteristicas de estructuras de ingenieria, caracteristicas y
contenedores actuales o conocidos que han estado presentes en la propiedad y desde los cuales
los analitos podrian haber sido liberados o dispersados en el sitio.

3. Inferir los compartimentos ambientales y la ubicacion que tenga una mayor probabilidad de
tener altas concentraciones de analitos, basandose en mecanismos de entrada al ambiente, las
condiciones fisicas del sitio y el comportamiento, destino y transporte caracteristicos de los analitos
de interés, basados en informacion conocida sitio- especifica (por ejemplo, testimonios de los
derrames, localizacion de posibles liberaciones, materiales de cubierta, etc.) y en el conocimiento
profesional de los fendmenos y procesos ambientales, combinado con el comportamiento quimico
de los analitos, asi como las caracteristicas hidrogeoldgicas y geoquimicas del sitio.

Para cada area donde el analito esté presente o posiblemente presente, el modelo conceptual
deberia hipotetizar la localizacion de los puntos de entrada y la zona donde los analitos estan
posiblemente presente (ejemplo, vias de migracion del analito, localizacion de los limites de
migracion del analito). EI modelo conceptual también deberia indicar la presencia de receptores
potenciales, puntos de exposicion y mecanismos de exposicion.
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4.2 Elaboracion y ejecucion de un plan de muestreo

4.2.1 Generalidades

Antes de comenzar el muestreo en terreno y la caracterizacion del sitio, es necesario tener algun
grado de conocimiento sobre la naturaleza de los contaminantes en el lugar, (metales pesados,
contaminantes organicos o ambos) y también sobre el area de extension de la contaminacion.

Para el desarrollo de la evaluacion del sitio es necesario contar con un protocolo de muestreo que
permita determinar el nimero de muestras significativas de acuerdo al tipo de contaminacion
presente (0 sospechosa), el tipo de suelo, caracteristico del sitio, y el uso de suelo en el sitio en
cuestion. De acuerdo a ello, se entrega un analisis de las alternativas para regular los protocolos
de muestreo requeridos para la caracterizacion de los sitios.

4.2.2 Planificacion del muestreo

El objetivo del muestreo es registrar la distribucion de los contaminantes en forma de valores
estadisticos (por ejemplo, los valores medios, desviacion estandar), lo mas fiable posible, de
acuerdo con el propdsito y los objetivos de la evaluacion del sitio con potencial presencia de
contaminantes. De esta manera, la variabilidad de punto a punto, y por lo tanto, la heterogeneidad
de los valores registrados en el area investigada juega un papel central. Esto debe ser considerado
desde el punto de vista de las muestras individuales, areas de muestreo o la zona de control
completa, dependiendo de la finalidad y los objetivos de la evaluacion.

Para obtener una imagen realista del contenido de los contaminantes del suelo, se debe
estandarizar la toma de muestras y considerar que existe un proceso de reduccion de masa
durante el procedimiento.

Uno de los aspectos mas complejos del proceso es lograr una representacion adecuada de la
heterogeneidad del area de estudio considerando la reduccion de la masa, y también las muestras
y submuestras que se obtienen del proceso. Cada una de las etapas no esta exenta de errores e
incertidumbres de manera que los valores que se obtienen tienen también asociado un error. El
resultado del analisis (es decir, el valor medido) se compone por lo tanto de lo siguiente:

Suma de errores del

Resultado del Analisis = Valor verdadero |« | proceso de muestreo >.|. (Error de la medida )

y reduccion de masa

Para facilitar la correcta planificacion y realizacion de la toma de muestras de suelos y recomendar
operaciones de pretratamiento de la muestra, se deben aplicar los siguientes criterios:

(i) Que el muestreo permita obtener conclusiones
e Compatibilizar el plan de muestreo con la situacion del sitio en estudio.
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e Establecer una apropiada resolucion espacial y un nimero de muestras adecuado.
e Pertinencia de los valores elegidos caracteristicos de la finalidad y objetivos de la investigacion.

(ii) Que la toma de muestra sea confiable

e Caracterizar los errores e incertidumbres asociados al muestreo.

e Establecer la validez del plan de muestreo en el cumplimiento de la finalidad de la vigilancia y
evaluacion del sitio bajo estudio.

(iii) Que la evaluacion sea costo efectiva
e Ajuste cuidadoso de la relacion entre los beneficios y los costos para facilitar un efectivo
cumplimiento de la finalidad de la evaluacion.

La evaluacion de los criterios individuales y de sus prioridades debe hacerse sobre la base de
juicio de expertos, la experiencia concreta y las limitaciones impuestas por el propdsito y los
objetivos de la evaluacion del sitio.

4.2.3 Estudios preliminares

Respecto a la planificacion del muestreo, uno de los primeros pasos es la obtencion de informacion
preliminar que puede ser realizada a través de busqueda bibliografica y entrevistas de campo.
Esta recopilacion de datos permite complementar y mejorar la informacion obtenida en la Fase
Il (MMA, 2012), lo cual es fundamental para tener conocimiento sobre la eleccion de la zona
de muestreo, su historia de uso, contaminacion en el suelo/sitio, precauciones de seguridad
requeridas durante el muestreo y areas adyacentes que permitan establecer los valores basales
0 background.

Una vez incorporada toda la informacion, es posible formular las hipétesis y objetivos, que a su
vez, permiten establecer los requerimientos del monitoreo mediante el disefio de un plan de
muestreo, garantizando que estos, estén en lo posible acordes con los requerimientos tedricos
(Tabla 4.2). Dependiendo de los resultados, el problema y objetivos podrian ser revisados en un
proceso iterativo.
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Tabla 4.2: Formulacion de hipétesis de contaminacion.

Area
Vias de contaminacion

Preguntas
¢Qué contaminantes antropogénicos fueron depositados
en el sitio?
¢,Como fueron esos contaminantes liberados al suelo?
¢Cuantas fuentes de contaminacion estan involucradas?

Extension horizontal y vertical

¢ Cual es la extension horizontal de la zona expuesta?
;A qué distancia llega la contaminacion?

Diferenciacion vertical y horizontal

Dependiendo del tipo contaminante, ;tiene Ila
contaminacion limites horizontales o verticales bien
definidos, o hay una transicion gradual?

Patrones de contaminacion

¢Donde fueron liberados los contaminantes al suelo?
¢Qué partes del sitio, 0 de los estratos, estan mas (o
menos) contaminados?

¢El patron de contaminacion es homogéneo o
heterogéneo?

4.2.4 Descripcion del sitio

La descripcion del sitio contiene informacion esencial para la evaluacion e interpretacion de los
objetivos. Si bien parte de esta informacion es obtenida durante investigaciones preliminares, el
resto es conseguido durante el muestreo. Toda la informacion adicional debe ser incorporada al
plan de muestreo. Entre los items a considerar estan:

e Datos completos del propietario (nombre/razon social RUT,etc)

e Croquis del sitio.

e Climay contaminacion del aire.

* Relieve.
e Uso y vegetacion.
e Geologia e hidrologia.

e Descripcion del suelo (descripcion del perfil).

4.2.5 Patrones de muestreo

Tener un adecuado patron de muestreo permite representar apropiadamente el area de monitoreo
utilizando el menor niumero de muestras posibles. Contrariamente, la utilizacion de patrones
de muestreo no representativos produce resultados erréneos y una falsa interpretacion de la

contaminacion del suelo.
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Para asegurar un procedimiento de muestreo de acuerdo al plan, los sitios de muestreo y sitios
alternativos deben estar registrados con anticipacion en un mapa a una adecuada escala espacial,
basandose en los propdsitos y objetivos del estudio.

Existen varias aproximaciones para la definicion de un programa de muestreo, muchos de estos
patrones coinciden en varias normativas internacionales. A continuacion se detallan los mas
generales y en la Tabla 4.3 se indican especificamente los de la normativa Suiza que es mas
detallada y entrega algunos esquemas graficos para mayor claridad.

Distribucion aleatoria: es el muestreo mas simple y fundamental basado en la probabilidad. Se
usa un procedimiento de seleccion aleatorio para localizar las muestras, y aunque éste es el tinico
procedimiento objetivo, requiere de un gran numero de muestras. Por ello, es el mas apropiado
para poblaciones relativamente pequefias y homogéneas. Entre sus ventajas esta que asegura
que cada punto en terreno sea muestreado con la misma probabilidad, permitiendo eliminar casi
completamente los errores, mientras tiene la desventaja de que en la practica, este procedimiento
requiere de mucho tiempo, tiene una baja reproducibilidad y las muestras no son distribuidas
uniformemente sobre el area.

Distribucion sistematica: esta basada en el seguimiento de un patron geométrico especifico,
donde las muestras son tomadas a intervalos regulares a lo largo de ese patrén. Es dtil para
estimar con precision zonas criticas, caracteristicas estadisticas del sitio, patrones espaciales en
dos o tres dimensiones y tendencias. Sus principales ventajas son que asegura que la poblacion
de muestras esta representada en forma total y uniforme, requiere un nimero menor de muestras
y ademas permite proporcionalidad con el areas de monitoreo. Su principal desventaja es que una
red inapropiada al sitio de monitoreo puede causar errores sistematicos.

Distribucion a juicio del experto: el patron de muestreo deriva de la hipdtesis de contaminacion.
La distribucion de los sitios de muestreo esta la basada en una evaluacion experta (experiencia del
investigador) y sobre consideraciones de admisibilidad. Las muestras seleccionadas por este tipo
de muestreo no pueden usarse para obtener estadisticas de inventarios, aunque si puede ser Uil
para la fase inicial de reconocimiento del proyecto. La ventaja de este muestreo es que requiere
un minimo numero de muestras, sin embargo la desventaja es que es altamente susceptible a
errores si se presentan causas desconocidas de contaminacion.

El uso de patrones de muestreo en sub-dreas

e El patron de muestreo estratificado; se divide en una zona de control (0 "estratificado")
en sub areas homogéneas apropiadas ("estratos"), en el que el nimero de muestras es
proporcional al area. En este caso se puede utilizar un muestreo aleatorio o sistematico.

e Patron de muestreo anidado; en este método, las zonas de muestreo estan anidados uno
dentro del otro, es decir, la red se extiende sobre la zona de seguimiento completo, con
algunas partes que tienen una densidad mayor de muestreo. Esto permite una evaluacion
de la heterogeneidad que se hizo en diferentes escalas, la distribucion anidada es la forma
mas adecuada para la estimacion de los valores en los puntos no incluidos en la muestra por
interpolacion usando métodos geoestadisticos (SAEFL 1994).
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4.2.6 Tipos de muestras
Muestras individuales

Las muestras individuales se obtienen a partir de un tnico incremento. Se hace una distincion
entre muestras perturbadas y no perturbadas. Con muestras no perturbadas la estructura natural
del suelo es en gran medida conservada.

Este tipo de muestras se utilizan para la determinacion de las caracteristicas fisicas del suelo
tales como densidad, conductividad hidraulica y volumen de poro.

Con muestras perturbadas, la estructura del suelo se destruye. Las muestras perturbadas se
utilizan en los analisis de las propiedades quimicas tales como el pH, y el contenido de nutrientes
y contaminantes.

Debido a la heterogeneidad del suelo, las muestras individuales no suelen ser representativas de
un area, sino del punto de muestreo.

Muestras compuestas

Para obtener una muestra representativa de un volumen dado, varias muestras individuales se
combinan para obtener una muestra (perturbada) compuesta. Se supone que el contenido de
contaminantes en la muestra se aproxima a la media del contenido de contaminantes del volumen
de suelo dado.

Con este tipo de procedimiento, la heterogeneidad es en gran medida suavizada en la etapa de
muestreo. Los factores decisivos son la magnitud y la heterogeneidad de los parametros dentro
del volumen de suelo, y el nimero y la distribucion de las muestras individuales.

En la practica, es necesario hacer una distincion entre la toma de muestras de suelo y subsuelo.
El primero esta constituido por dos tipos: el suelo superficial, definido como la capa superior de
humus (horizonte A), y el suelo propiamente tal (horizonte B), que es aquél en que las particulas
minerales solas, 0 combinadas con humus, se han concentrado en el tiempo. Mientras que el
segundo (horizonte C), se define como el material parental, a partir del cual se ha desarrollado el
suelo. También incluye materiales gravosos y pedregosos de fondo que permiten el desarrollo de
las raices.

Toma de muestras compuestas

El tamafio de la superficie necesaria para muestras compuestas se define cuando se especifican
los requisitos del estudio del suelo. Para obtener una muestra compuesta, se debe especificar
el nimero y la distribucion de las muestras individuales dentro del sitio. El factor decisivo es la
heterogeneidad del valor requerido en relacién con el tamafio del sitio.
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En general:

e Cuanto mayor sea el nimero de muestras, mas fiables seran los resultados, es decir, mejor
la reproducibilidad.

e (Cuanto mayor sea la heterogeneidad del valor requerido, mayor debe ser la proporcionalidad
entre el numero de muestras y el area del sitio

e Laheterogeneidad de un valor del suelo s6lo se puede tener en cuenta hasta cierto punto para
aumentar el nimero de muestras individuales. Por lo tanto el volumen de muestra requerido
debe ser distribuido lo mas homogéneamente posible en el sitio donde se toma la muestra.

Seria impracticable especificar el procedimiento para la obtencion de muestras compuestas de
cada caso individual. En cambio, las consideraciones de factibilidad se deben basar en la hipotesis
de contaminacion establecida en forma previa al monitoreo del sitio.

Muestras areales y lineales

Muestras de area son muestras mixtas de tierra vegetal obtenidas a partir de una distribucion
particular de las muestras individuales sobre el area de muestreo. Muestras lineales, son
muestras compuestas de suelo obtenidas a lo largo de una linea de muestreo.

Muestras de calicatas

Son muestras compuestas del subsuelo mediante perforaciones (muestras individuales). Pueden
tomarse ya sea sobre un area de muestreo o a lo largo de una linea de muestreo de acuerdo con
la hipotesis de contaminacion. Las calicatas son muestras compuestas del subsuelo obtenidas a
partir de las paredes de un orificio de la tierra.

Las muestras de volumen

Muestras de volumen son muestras simples o compuestas de un volumen dado. Se utilizan para
determinar la densidad aparente. Estas muestras pueden ser perturbadas o no en funcion del
dispositivo. Muestras de volumen se requiere cuando el suelo contiene humus mas de 15%, Para
obtener un resultado representativo, se requieren al menos tres muestras de volumen.

Muestras de testigo

Son muestras individuales combinadas, extraidas mediante perforaciones a la profundidad
requerida. Las perforaciones son distribuidas sobre un area o a lo largo de una linea usando el
mismo criterio que en la obtencion de muestras de area y linea. Las perforaciones pueden ser
hechas manualmente o usando equipos de perforacion.
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4.2.7 Determinacion del numero de muestras

Para que el muestreo sea representativo y para que los datos tengan una distribucién normal,
lo ideal seria realizar el mayor nimero de muestreos. A pesar que existen algunos métodos
matematicos para determinar el nimero de unidades de muestreo, generalmente existen
limitaciones financieras y de tiempo para realizarlo de manera adecuada. Los criterios que
generalmente se utilizan para determinar el tamafio de la muestra puede ser: la relacion entre la
superficie a muestrear y la superficie total, y la homogeneidad espacial de la variable a estudiarse.
El nimero de muestreos aumenta mas cuando las variables de estudio son heterogéneas. Ante
esta situacion, se pueden utilizar ciertas herramientas para mantener la representatividad en sus
estudios y para evitar gastos excesivos en tiempo y dinero tratando de cumplir, estrictamente, los
requerimientos estadisticos.

Determinacion del numero de muestras mediante un modelo matematico

Esta forma de obtener el nimero de muestras a tomarse en un estudio, requiere hacer un estudio
piloto, ya que es necesario calcular algunas variables a partir de datos reales. En muchos casos,
dichas variables se pueden obtener de estudios muy similares al objetivo del estudio a iniciarse.
El modelo para determinar el numero de muestras segtn el modelo matematico es el siguiente:

t2 *CVZ

n =
2 2
. tT*CV
E? + ——
N
n = Numero de unidades muestreales.
E = Error con el que se quiere obtener los valores de un determinado parametro

(normalmente un 20%).
t = Valor que se obtiene de las tablas de “t —Student”, generalmente se usa t = 0.05
N = Total de unidades muestreales en toda la poblacion.
CV = Coeficiente de variacion; para obtener este valor es necesario hacer un muestreo piloto.

4.2.8 Profundidad del muestreo
Muestras superficiales

Las profundidades de muestreo estan asociadas a los distintos escenarios y contaminantes a
monitorear.

Un aspecto importante es la influencia de la capa de humus en las muestras, debido a que puede
influir en los resultados de los analisis (particularmente con suelos forestados) cuando el gradiente
de contaminante es muy alto entre la capa de humus y el substrato mineral. Sin embargo, como
en la practica es dificil distinguir esta capa, el muestreo debe realizarse sin separar el humus,
puesto que este puede ser separado en laboratorio durante el proceso de pretratamiento de la
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muestra (tamizado).

En suelos donde el contenido de contaminante en la capa de humus es el principal interés
(particularmente sitios boscosos), la capa de humus puede ser muestreada tanto en su totalidad
o0 separadamente del horizonte organico, utilizando un foso. Aunque los resultados de este ultimo
procedimiento no son reproducibles, puede ser util desde un punto de vista cientifico.

Muestras del subsuelo

El subsuelo es muestreado desde fosos o usando muestras testigo tanto de los horizontes de
suelo o a niveles de profundidad fijos. La profundidad de la capa de suelo muestreado no debe
ser menos a 5 cm ni mayor a 40 cm. La decision de usar horizontes o niveles de profundidad, y la
especificacion de la maxima profundidad de muestreo deben basarse en los propésitos y objetivos
y en la hipotesis de contaminacion.



Tabla 4.3: Resumen de los patrones de muestreo (SAEFL, 2003)

Distribucion Procedimiento Ventajas Desventajas
Aleatoria Distribucion de los sitios de | - Unico procedimiento objetivo - gran numero de muestras
muestreo usando ndmeros | - cada punto es muestreado con la | - requiere de mucho tiempo

aleatorios y con completa exclusion
del conocimiento profesional

misma probabilidad
- errores sistematicos minimos.

- nimero de muestras no es
proporcional con el area.

Sistematica

Distribucion del sitio de muestreo
en redes geométricas: cuadradas,
rectangulares o triangulares

- requiere menor tiempo

- bajo ndmero de muestras

- buena cobertura con redes triangulares
- distribucion uniforme de los sitios de
muestreo

- nimero de muestras proporcional al
area.

- una red de tamafio inapropiada
puede causar errores

- redes triangulares requieren de
mucho tiempo.

A juicio del experto

\\\\\ T
W

M

- Distribucion del sitio de muestreo
basado en el juicio experto e
hipdtesis de contaminacion:

- Fuentes puntuales: distribucion
polar

- Fuentes
lineal

- Otras fuentes: de acuerdo a las
hipdtesis de contaminacion

- Mayor densidad de muestreo en
sitios cercanos a la fuente.

lineales: distribucion

- menor nimero de muestras
- en concordancia con la hipétesis de
contaminacion

- mayor susceptibilidad a cometer
errores cuando la hipdtesis de
contaminacion es inapropiada

- requiere de mayor tiempo en las
investigaciones preliminares

Estratificado - Distribucion en areas homogéneas | - En concordancia con la hipdtesis de | - mayor susceptibilidad a cometer
- Numero de sitios de muestreo | contaminacion errores cuando la hipdtesis de
c proporcional al area contaminacion es inapropiada
- Distribucion dentro del area: - requiere de conocimiento previo.
A 3 aleatorio, sistematico o dirigido.
Anidado - Distribucion ~ sistematica  de | - Heterogeneidad  registrada  a | - Es necesaria un gran nimero de
los sitios de muestreo y mayor | diferentes escalas geograficas muestras
2 densidad de muestreo local | - Adecuado para evaluacion | - Procedimiento que requiere
& (aleatorio o sistematico) geoestadistica (con gran numero de | mucho tiempo
i muestras)
A
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4.2.9 Cantidad de muestras

La cantidad de muestras debe ser suficientemente grande para permitir una conclusion
representativa del contenido de contaminante en un area. Esto también depende de la cantidad
neta requerida para los andlisis de laboratorio, y en el numero de replicas, muestra reservas y
archivoe. Debe considerarse ademas, que parte de la muestra se pierde durante el pretratamiento,
principalmente el material grueso (>2 mm), el cual es tamizado en la preparacion de la muestra.
En la Figura 4.3, se presenta un esquema de la reduccion de masa que necesariamente se realiza
en un proceso de muestreo.

Muestreo de campo

Muestra de campo (~10°Kg)

Muestra de laboratorio (~10" Kg)

Porcién para prueba (~10°Kg)

Reduccion de masa

Cantidad medida (~10°Kg)

Resultados

Figura 4.3: Procedimiento de muestreo y reduccion de la masa (SAEFL, 2003).

5 Muestras que son guardadas por cortos periodos (dias, meses), utilizadas cuando se necesiten hacer pruebas de repeticion
dependiendo de los resultados y de la plausibilidad de los analisis. Estas muestras son almacenadas hasta que los analisis hayan
finalizado.

6 Muestras guardadas por largos periodos (décadas) por si pudieran ser necesarias para evaluaciones posteriores y comparaciones,
0 para asegurar evidencia.



Guia de muestreo y de andlisis quimicos, para la investigacion conf

4.2.10 Plan de control y aseguramiento de la calidad

Es necesario realizar un plan de control y aseguramiento de la calidad para asegurar que las
muestras son representativas del compartimento ambiental y tomadas desde la ubicacion
especificada en el plan de muestreo. Ademas debe asegurarse que la de la muestra no esté
comprometida con respecto a la presencia y niveles del analito de interés como resultado del
muestreo y los procedimientos de manipulacion, y que los resultados de los analisis quimicos
estén apropiadamente evaluados para garantizar exactitud. Cualquier desviacion de la toma de
muestras segun el plan de muestreo debe ser sefialada antes de que finalice la investigacion.

4.2.11 Validacion del modelo conceptual del sitio

A través de la informacion actual obtenida durante el proceso exploratorio, el muestreo, los
resultados de los analisis quimicos y las observaciones de la Ultima investigacion, es posible
evaluar si el modelo conceptual es coherente con informacion disponible y suficiente para
establecer conclusiones sdlidas con respecto a la presencia y la importancia de los analitos de
interés.

e Silos resultados de las dltimas investigaciones son consistentes y soportan los supuestos
del modelo conceptual, permitiendo extraer conclusiones sdlidas con respecto a la presencia
de los analitos, entonces el modelo conceptual es validado y la investigacion se considera
suficiente para demostrarlo.

e Silosresultados de las ultimas investigaciones son inconsistentes y no soportan los supuestos
del modelo conceptual, o si no se pueden obtener conclusiones sdlidas con respecto a la
presencia de los analitos. Entonces, se debe determinar si el modelo conceptual puede
ser modificado de manera que sea consistente con los datos disponibles para cumplir los
objetivos de la evaluacion, ya sea en el estado original o basado en los resultados obtenidos.
Si es asi, el modelo conceptual modificado puede considerarse validado.

e Si los resultados de las ultimas investigaciones no son consistentes con ninguno de los
modelos conceptuales (original y modificado) y no se pueden establecer conclusiones sélidas
respecto a la presencia de los analitos, entonces el modelo conceptual no puede ser validado,
debiendo consultar para sobre la necesidad de realizar una investigacion adicional para
desarrollar la informacion suficiente, que permita articular y validar un modelo conceptual.
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4.2.12 Requerimientos de monitoreo

Area

Muestreo °

Requerimientos de Monitoreo

Resolucion (nimero de puntos de muestreo)

Tamano apropiado de sub-dreas para determinar el
contenido de contaminantes (optimizacion de la extension del
seguimiento y cualquier disposicion necesaria, por ejemplo, el
uso de muestras compuestas)

La exactitud requerida de los resultados (nimero de muestras
en duplicado)

Se requiere la precision espacial de los puntos del muestreo
para permitir la reproducibilidad de las muestras

Investigaciones asociadas | ®

Descripcion del perfil del suelo: tipo y nimero, caracteristicas
Perforaciones: tipo y nimero

Las caracteristicas del suelo: nimero y tipo de muestras
(muestreo a diferentes profundidades)

Observacion del uso del suelo

Programa analitico °

Contaminantes involucrados y la especificacion de los
métodos de analisis

Valores caracteristicos del suelo y la especificacion de
los métodos de analisis

Métodos de evaluacion e | ®
interpretacion

Normas de evaluacion (valores normativos, regulaciones
internacionales)

Los valores de interés (media, maxima y minima)

Bases de interpretacion (valores caracteristicos del suelo,
datos del sitio)

Procedimientos de evaluacion (por ejemplo, evaluacion
cualitativa, geoestadistica, prueba de hipotesis para diferenciar
los valores del sitio con valores de referencia).

Seguridad en el muestreo

En cualquier actividad de muestreo, se deben seguir los siguientes aspectos generales de

seguridad:

e Tomar todas las precauciones de seguridad en el sitio.
e [nformar a los propietarios del sitio y a las autoridades locales.
e Cumplir con los requerimientos para la disposicion de fungibles y muestras, durante las

actividades de muestreo.
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Acontinuacion se indican algunas directrices de seguridad, respecto de las actividades de muestreo
en sitios y/o condiciones especificas. No obstante los aspectos de seguridad aqui mencionados, la
aplicacion de esta guia en este respecto, debe hacerse en conjunto con las directrices indicadas
en la “Guia Técnica de Toma de muestras de residuos peligrosos”, del Ministerio de Salud’.

En el muestreo de sitios contaminados existe la posibilidad de encontrar mdltiples riesgos
asociados al muestreo. El manejo de residuos toxicos y la probabilidad de gases contaminantes
provenientes de la descomposicion de la basura obligan a manejar un estricto procedimiento
sobre la seguridad de las personas involucradas en estos muestreos. Las principales medidas de
seguridad se encuentran asociadas al uso de los elementos de proteccion personal apropiados a
cada tarea, sin embargo, es importante también contar con detectores portatiles en terreno que
cuenten con sistemas de alerta capaces de monitorear gases como S0z, H=S y metano. Idealmente
estas condiciones deberian ser monitoreadas con anterioridad al muestreo utilizando detectores
portatiles o sistemas de trampa de gases para tomas de muestra a niveles mas sensibles, lo que
permita posteriormente su analisis por métodos cromatograficos.

Aln cuando es fundamental salvaguardar la integridad del personal de terreno equipandolo en
forma individual con equipo de proteccion adecuado, es también muy importante, capacitar a
las personas que ejecutaran el muestreo respecto a los riesgos particulares asociados a cada
actividad que se realice y a las formas de eliminar y/o mitigar los peligros consecuentes a dichos
riesgos.

Funciones del equipo de proteccion

Dentro de las principales caracteristicas que debe cumplir el equipo de proteccion personal
podemos mencionar:

¢ Que sea capaz de proteger areas o funciones del cuerpo expuestas.

* Que esté construido con el material especifico y resistente para evitar que se exponga el cuerpo
humano a un riesgo determinado, por lo general se usan elastomeros y polimeros de alta
densidad.

Los equipos de proteccion minimos con los que se debe contar son:

e | entes de seguridad.

e Guantes.

e Mascarillas, respiradores y caretas.

e Zapatos de seguridad.

e Trajes de Seguridad.

e Cascos de seguridad.

e Detectores personales de gases toxicos.

7 Guia Técnica de Toma de Muestras de Residuos Peligrosos, Ministerio de Salud, Gobierno de Chile, 12 edicion, sin fecha, 135 pp.
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Lentes de seguridad
Existen por lo general dos tipos de proteccion ocular:

e | entes de policarbonato con armazon y proteccion lateral.
¢ Goggles de PVC con micas de policarbonato.

El equipo de proteccion visual debe acoplarse comodamente, ser ligero, ofrecer una buena
proteccion y un amplio campo visual.
Ropa de proteccion

Existen distintas ropas de proteccion dependiendo del riesgo. En caso de derrames, grandes fugas
0 emanaciones toxicas, es adecuado el uso de trajes encapsulados. Existen diversas variantes:

a) Trajes encapsulados cerrados: para usarse con equipo de respiracion autonoma, con costuras
perfectamente selladas para una amplia proteccion a sustancias quimicas como gases y/o

vapores altamente reactivos o toxicos.

b) Traje resistente a acidos: de una sola pieza y con capucha, fabricados de doble capa de PVC
con refuerzo de Nylon.

¢) Traje aluminizado: para calor radiante; crea una barrera entre el cuerpo y el material inflamable.
Esta confeccionado con nomex aluminizado.
Guantes

El contacto cutaneo es una fuente potencial de exposicion a materiales y sustancias peligrosas,
sobre todo las manos, por lo que es muy importante tomar en cuenta este equipo de proteccion.

Efectividad de los guantes frente a distintas sustancias quimicas:

Tipo de sustancia Hule PVC Neopreno Hule natural
Alcoholes 1 1 1 1
Aldehidos 1.2 2 1.2 1
Aminas 1 2 1.2 2
Esteres 2 3 2 3
Eteres 2 2 172 2
Hidrocarburos 2 2 2 2
Acidos Inorganicos 2 1 fin? 2
Bases Inorganicas 1 1 1 1
Acidos Organicos 1 1 1 1

1: Excelente 2: Bueno 3:Pobre
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Mascarillas y Respiradores

En muchos casos, debido al tipo de labor que se desempefia, el personal estara expuesto a
concentraciones altas de contaminantes en el aire que, al ser inhalados tienen un efecto rapido y
peligroso sobre la vida o la salud en cortos periodos, por lo que se requiere emplear dispositivos de
proteccion que ofrezcan una completa salvaguarda respiratoria. Existen dos tipos de dispositivos:
mascarillas y respiradores.

Las mascarillas son un protector sencillo de forma anatémica premoldeada al cual funciona con
un filtro pequefo; en algunos casos funciona con una valvula de exhalacion y en su mayoria son
desechables. Esta mascarilla sirve solo como proteccion en el manejo de polvos toxicos.

Los respiradores son dispositivos que funcionan como purificadores del aire, con cartuchos
intercambiables para diferentes tipos de contaminantes y brindan un aislamiento de media cara
o de cara completa. En algunos casos, se les puede adaptar equipos auténomos de oxigeno
fabricados de termoplastico, y los cartuchos son de carbdon activado u otras sustancias que
pueden retener a los diferentes contaminantes.

Tipos de cartuchos dependiendo de la proteccion que ofrecen:
e Polvos 0.05 mg/m3.

® Asbestos.

e Vapores organicos (1000 ppm).

e Gases Acidos (HCI, S02, CP).

° Amoniaco.

* Alcalis.

e [nsecticidas.

Todos estos dispositivos deben cumplir con las especificaciones del National Institute for
Ocupational Safety and Health (NIOSH).

Detectores de Gases Toxicos

Practicamente todos los gases y vapores siempre son peligrosos. Si los gases no existen en su
composicion atmosférica familiar y respirable, la respiracion segura ya puede estar afectada.
Es mas cualquier gas es potencialmente peligroso, si esta licuado, comprimido o en su estado
normal.

Lo importante es conocer su concentracion antes y durante la realizacion de un muestreo y para
ello existen en el mercado detectores de gases toxicos tanto personales como generales que
permiten la deteccion de distintos gases en niveles de alerta por medio de deteccion de infrarrojo
u otro método similar.

Sin herramientas auxiliares los seres humanos no somos capaces de reconocer estos peligros con
suficiente antelacion para iniciar las contramedidas adecuadas. Con solo algunas excepciones,
nuestro olfato resulta ser un equipo de alarma extremadamente poco fiable. Por lo tanto se
debe considerar como minimo para el muestreo de sitios contaminados el uso de detectores
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personales para gases de H.S, SO2 y metano, los cuales pueden ser individuales o integrados,
idealmente incluyendo alertas vibratorias o de sonido.

4.3  Protocolo de muestreo detallado de suelo

Durante el plan de muestreo es necesario considerar los distintos escenarios que se pueden
encontrar en el sitio de muestreo. Aunque lo ideal es seleccionar puntos que no constituyan una
dificultad para la toma de muestras, es necesario adaptar el plan de muestreo de acuerdo a las
caracteristicas del sitio.

Un punto importante a considerar es la distincion entre suelo superficial y subsuperficial, el
primero esta constituido por las primeras capas de suelo (0-15 cm), aunque para propositos de
evaluacion de riesgo pueden considerarse desde 0 a 7 cm. La capa subsuperficial comprende
desde los 15 a 30 cm de profundidad.

Si una capa de raices, grava, concreto, etc. esta presente en la superficie, esta debe ser retirada
antes de colectar la muestra. La medicion de la profundidad comienza en la parte superior del
horizonte de suelo.

Muestreo de suelos superficiales

El patron de muestreo puede ser cualquiera de los mencionados en la Tabla 4.3 y que esté acorde
con las hipotesis y objetivos de la investigacion. En areas extensas y que presenten una topografia
irregular se recomienda utilizar un muestreo basado en el paisaje dividiendo el sitio en zonas
de muestreo. Las zonas de muestreo pueden ser elaboradas visualmente con fotos aéreas o
satelitales o usando datos de elevacion desde un GPS. Una zonacion posible, podria ser considerar
zonas de tierras altas, laderas y tierras bajas, como se muestra en la Figura 4.4. Un sitio con
cuatro zonas podria tener cuatro muestras individuales con un minimo de 15 submuestras.

Sector 2
Parte Alta de

c la cuenca
> Muestra N°4

~. |Sectori A N\
. N Muestra N°5

Parte baja de*~ < ’

la cuenca el J Sector 3

Muestra N°6 o
MuestraN°1 o ’ Muestra N°3 Muestra N°7

Mulestra N°2 s
' ’

Figura 4.4: Método de muestreo de suelo basado en el paisaje (Gelderman et al 2006).
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El muestreo del suelo superficial puede ser realizado con barrenas de mano o pala. La cubeta
de la barrena puede ser usada s6lo con un mango o con extensiones. Durante la perforacion del
agujero se deben eliminar los restos de grava u otro material antes de obtener la muestra. La
cubeta de la barrena o la pala se hacen avanzar hasta la profundidad adecuada y el contenido se
transfiere a un recipiente de homogeneizacion para su procesamiento.

Muestras subsuperficiales

Puede ser obtenida por distintos métodos dependiendo del tipo de muestra requerida y las
condiciones del suelo (Figura 4.5). Un método usual es colectar la muestra usando un muestreador
de cilindro partido (split-barrel), que se hace avanzar con barrenos durante la perforacion, cuando
el cilindro esta lleno, se retira de la cavidad el suelo y se extrae la muestra. Esta técnica tiene la
ventaja de que presenta una buena recuperacion de la muestra a través de un amplio intervalo, y
la perturbacion del suelo es minima, por lo que su estructura es menos propensa a ser destruida
permitiendo observar facilmente alguna caracteristica particular. Este método es adecuado para
suelos duros, que contienen arenas y gravas. Cuando el suelo es blando o los escombros dificultan
la toma de muestra, se recomienda utilizar una técnica de muestreo distinta indicada en la Tabla
43

Tipo de Método de muestreo Comentario Suelos mas
muestreador adecuados
Rotar y presionar el barreno | Obtencion de muestra|Humedos,
Barrena tipo manualmente para perforar. perturbada. cohesivos
tornillo Cuando el barreno haya sido | Las muestras son adecuadas | blandos
insertado por completo, removerlo. | paradeteccion de contaminantes.
El suelo del intervalo mas profundo | Para muestras en un intervalo
es retenido en la hélice del barreno | discreto, el pozo debe ser lo
Colectar la muestra desde la hélice | suficientemente grande para
del barreno usando una espatula | tomar la muestra sin tocar las
4 paredes.
Barrena tubular | Presionar y girar la barrena hasta la | Obtencion de muestra | Arcillosos
profundidad deseada. perturbada. Limosos vy
Cuando el cilindro esta lleno, retirar | Las muestras son adecuadas | arenas finas.
III el cilindro del suelo para obtener la | paradeteccion de contaminantes.
@ muestra. Debido a que la muestra es
= retenida en el cilindro, no se
regular arena produce una mezcla con el
fango suelo mas superficial durante
la insercion y extraccion del
muestreador.

Figura 4.5: Técnicas de muestreo para suelos subsuperficiales (ASTM D-4700).
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Excavaciones

Un primer paso es clasificar el perfil del suelo y examinar la estructura del material, su consistencia,
color y condicion. Registrar todas las observaciones.

Se recomienda colectar un minimo de 5 muestras desde las faces de la excavacion: una desde
cada pared y una desde el piso de excavacion.

En cada pared de la excavacion, deberia tomarse una muestra cada 10 metros de largo (5 metros
en casos de mayor sospecha de contaminacion) y cada 3 metros hacia el interior del sitio.

Para excavaciones que no excedan los 20 centimetros de profundidad, en vez de colectar la muestra
desde las paredes, utilizar un punto adyacente a cada limite de la excavacion en una frecuencia
de una muestra cada 10 metros (5 metros en casos de mayor sospecha de contaminacion). Las
muestras del piso de la excavacion deben ser tomadas de la manera indicada anteriormente.

Muestreo de agregados industriales (waste piles)

El primer paso es categorizar el suelo a investigar. Para esto, el sitio debe ser dividido de
acuerdo a los tipos de material (relleno, suelo natural o rocas), y otras caracteristicas sitio-
especificas obtenidas de la informacion histdrica del sitio (ejemplo: areas de almacenamiento).
La investigacion preliminar del sitio deberia identificar la profundidad apropiada y el volumen
de suelo correspondiente. Una vez establecidas las categorias y volumen del suelo es necesario
determinar el nimero de muestras requeridas, las que dependen principalmente del (Tabla 4.4).

Tabla 4.4: Namero de muestras en relacion al volumen del agregado (EPA Victoria, 2009).

Volumen del suelo m3 N° muestras
<25y 25-50 3
75 4
100 5
125 7
150 8
175 9
200 10

Para volimenes mayores a 200 m2, una opcion es tomar una muestra cada 25ms. Sin embargo,
como esto requiere un gran nimero de muestras para grandes volimenes, la EPA recomienda
un minimo de 10 muestras para un calculo de 95% de intervalo de confianza. Para volimenes
superiores a 2500 ms, el minimo de muestras no deberia ser menor a 1 muestra cada 250ms.

Para cada categoria considerada en el agregado, se recomienda aplicar un disefio de muestreo
sistematico tridimensional (Tabla 4.3) que considere la variabilidad espacial. Las muestras
deberian estar uniformemente distribuidas, incluyendo el muestreo de profundidad (Figura 4.6).
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Figura 4.6: Patron de muestreo sistematico tridimensional (EPA Victoria, 2009).

Muestreo de suelo con pala y espatula (Description and Sampling of
Contaminated Soils: A Field Pocket Guide, USEPA’)

El método mas simple y directo para colectar muestras de suelo para andlisis quimicos, es el
uso de una pala y espatula. Una simple pala de jardin, puede ser usada para remover la cubierta
superior del suelo, hasta una determinada profundidad y luego con el uso de una espatula, colectar
la muestra de suelo.

Este método puede ser usado en muchos tipos de suelos, pero esta limitado a muestras
superficiales. Las muestras desde profundidades superiores a 50 cm, implican un gran esfuerzo
en muchos tipos de suelos. Usando este método se pueden obtener muestras bastante precisas
y representativas del sector a estudiar. Cabe mencionar que se debe evitar el uso de instrumentos
cromados, en la obtencion de la muestras de suelo.

Procedimiento:

e Limpie el area a ser muestreada de cualquier resto que se encuentre en superficie (ramas,
rocas, basura). En algunos casos puede ser aconsejable remover los primeros 8-15 ¢cm de la
superficie del suelo, en un area de alrededor a los 15 cm de radio al punto de obtencion de la
muestra, con el fin de evitar la entrada de particulas superficiales que pudieran contaminar la
muestra.

¢ Cuidadosamente remueva la capa superior del suelo hasta la profundidad deseada de muestreo,
con una espatula previamente lavada.

e Usando la espatula, remueva también la delgada capa de suelo que estuvo en contacto con la
pala utilizada para realizar la excavacion.

e Colecte y manipule la muestra usando los procedimientos especificos para cada parametro a
determinar (e.g. materiales de extraccion, material de almacenamiento; vidrio, plastico, etc.).

8 U.S. Environmental Protection Agency (EPA). Description and Sampling of Contaminated Soils: A Field Pocket Guide. Center for
Environmental Research Information, Cincinnati, OH, 122 pp.
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4.4  Orientaciones para establecer protocolos de muestreo
A continuacion orientaciones relativas al tipo de muestreo y caracteristica de analisis quimicos,

para las distintas etapas de la evaluacion sitio-especifica (Fase Il) y Evaluacion del Riesgo (Fase
1) en suelos con presencia de contaminantes.

FASES SEGUN GUIA SPPC DEL MMA

Fase Il: Evaluacién Preliminar Sitio- especifica del riesgo de Suelos Fase lll: Evaluacion del Riesgo y Plan de Accion para
con Potencial presencia de Contaminantes la Gestion de Suelos con Presencia de Contaminantes
Etapa 1: Investigacion Preliminar Etapa 2: Investigacion Confirmatoria Etapa 1: Evaluacion de Riesgo Ambiental
« Estudio histrico del sitio + Revisién de informacion existente - Caracterizacion del SPPC
« Estudio geogréfico + Plan de muestreo, ejecucion y analisis « Evaluacién de la exposicion
« Estudio del medio fisico - Comparacion con valores de referencia + Evaluacién de la Toxicidad
+ Estudio de los receptores - Caracterizacion del riesgo
« Modelo Conceptual Inicial del sitio « Andlisis de Incertidumbre
- Viisita de reconocimiento « Evaluacién de efectos

APROXIMACION AL MUESTREO

+ Patron de muestreo: aleatorio o sistematico « Patron de muestreo: de acuerdo a hipétesis planteadas
+Tipo de muestra: simple +Tipo de muestra: simple (parte superficial) y

- Profundidad del muestreo: superficial (0-15 cm) compuesta (subsuperficial)

- Técnica de muestreo: Palay espatula « Profundidad del muestreo: superficial ( 0-15 cm) y
subsuperficial ( 15-30 cm ): eventualmente mayor
profundidad ( >30 cm ).

- Técnica de muestreo: pala y espatula ( superficial ),
barreno tipo tornillo o tubular y calicatas ( subsuperficial).

« Muestreo complementario al de Etapa 2- Fase Il

« Patron de muestreo: sistematico o a juicio del experto

« Tipo de muestra: simple o compuesta

(dependiendo de la complementariedad requerida )

« Profundidad del muestreo : superficial ( 0-7 cm ) o subsuperficial
« Eventual evaluacién de contaminantes en PM10.

« Técnica de muestreo: dependiente de la

complementariedad requerida a la Etapa 2- Fase Il

ESPECIFICACIONES DE ANALISIS QUIMICOS

+ Andlisis de contaminantes: convencionales « Andlisis de contaminantes: especificos + Andlisis de contaminantes: eventual especiacion quimica
+ Técnica analitica EAA-Llama « Técnica analitica EAA-Horno gréfico - Técnica analitica EAA-Horno gréfico
+ Limite de deteccin: orden ppm « Limite de deteccién: orden ppm y ppb « Limite de deteccion: orden ppb




Guia de muestreo y de andlisis quimicos, para la investigacion conf

4.5  Comparacion del nivel de contaminantes existentes en un suelo/sitio
determinado con valores de referencia

En este subcapitulo se entregan algunas herramientas estadisticas para la comparacion de los
datos obtenidos de la caracterizacion de un sitio contaminado y los valores background definidos
para el sitio en cuestion.

Existen varios métodos estadisticos disponibles para la comparacion de valores en el sitio de
interés con los niveles establecidos como background, que van desde el ploteo simple de los datos,
estadisticos descriptivos, comparaciones simples y test paramétricos como no-paramétricos.
Para algunos métodos, primero se debe determinar si los datos siguen o no una distribucion
normal.

La aleatoriedad es un tema importante para muchos test estadisticos, pues los resultados del
muestreo deben ser extrapolados al sitio completo del muestreo o de la zona definida como
background. Para evitar el hecho que en el muestreo aleatorio dos muestras adyacentes tengan un
alto grado de correlacion en las concentraciones, se puede lograr independencia en el muestreo
utilizando un disefio basado en una grilla de muestreo.

Muchos procedimientos de muestreo requieren un simple muestreo aleatorio, pero en algunos
casos es necesario realizar un muestreo estratificado. En estos casos un muestreo estratificado
no es un muestreo aleatorio, por lo que idealmente se deberia considerar el juicio de un estadistico
antes de conducir un analisis apropiado.

Similarmente, el muestreo basado en juicio de expertos, permite tomar muestras en areas
sospechosas de tener un alto nivel de concentracion de contaminantes. Sin embargo este tipo
de muestreo no puede ser extrapolado como representativo del sitio completo de muestreo. Las
metodologias de andlisis indicadas a continuacion, son aplicables a un muestreo aleatorio y no
deberian ser aplicadas a un muestreo de juicio de expertos.

Dependiendo de la forma y los tipos de datos recolectados en terreno, los andlisis estadisticos
utiles para la realizacion de comparaciones con los sitios background, pueden involucrar uno o
una mezcla de los siguientes métodos:

e Fstadisticos paramétricos, involucrando la comparacion de uno o mas parametros de la
distribucion de las muestras, con el consiguiente estadistico de prueba de los sitios background,
a través de un test de t-student, o:

e Estadisticos no-paramétricos; tales como el test Wilcoxon de sumas de rangos.
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En el siguiente cuadro se indica un ejemplo de los diferentes tipos de analisis recomendados y
sus aplicaciones.

Método Aplicaciones Comentarios

Estadisticos descriptivos | Examen preliminar de los datos para compararlos | Simple y directo, pero de
con la historia del sitio y las actividades de | menor rigor estadistico

- media uso del suelo, en el establecimiento del nivel

- mediana background. Usados como una herramienta

- desviacion estandar | preliminar de estudio.

- varianza

- percentiles

Comparaciones simples | Usado en data sets pequefios No recomendado

Test paramétricos Test requiere normalidad en las medias | Estadisticamente robusto
estimadas. Usado en data sets de gran tamarfio | y usado frecuentemente

- T-student (n>25). Para data set pequefios, examine la [ en el analisis de datos

- T-student Behrens normalidad de los datos en su distribucion. paramétricos.

Test no-paramétricos Usados cuando los datos no tienen distribucion | Estadisticamente robustos
normal, como por ejemplo en test ordenados | y usados frecuentemente
- Wilcoxon sumas de | por rangos, donde no hay supuestos sobre la | enla estimacion de niveles
rangos distribucion. background.
(Mann-Whitney)
-Test de Gehan

Métodos estadisticos para la comparacion con sitios background

Existen muchos test estadisticos que solo son apropiados cuando los datos en cuestion siguen
una distribucion particular. Aquellos test basados en el conocimiento de como se distribuyen los
datos, se conocen como test paramétricos, puesto que la distribucion puede describirse a través
de los parametros de la distribucion que se asume a los datos.

Las dos mas importantes de distribuciones de datos ambientales, son la distribucion normal y la
log-normal. La distribucion normal solo tiene dos parametros, la media y la varianza. La distribucion
log-normal, también solo tiene dos parametros, pero existen varias maneras de parametrizarla.

Los test para estimar la distribucion de los datos generalmente fallan si hay datos insuficientes,
0 si la data contiene multiples poblaciones, o si existe una gran proporcion de no-detectados en
una muestra. Los test de normalidad carecen de poder estadistico para tamafios de muestras
pequefios. Entonces para muestras de pequefio tamafo, o cuando no se puede determinar el
tipo de distribucion de los datos, es necesario aplicar tests no-paramétricos, evitando asi asumir
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que los datos tienen una distribucion normal, cuando no existen suficientes datos para probar
este supuesto. Este tipo de test funciona adecuadamente para una amplia variedad de tipos de
distribuciones y su funcionamiento no es afectado considerablemente por los “outliers” (datos
atipicos). Estos test pueden usarse tanto en dataset normales como no-normales y muchas veces
pueden ser la tnica alternativa para la comparacion con los niveles background.

Los test estadisticos también pueden compararse en términos de su robustez. Esto significa que
el test tiene un buen funcionamiento sobre una amplia variedad de distribuciones de datos y que
no es afectado en forma importante por los outliers.

Cuando se tienen dataset de gran tamario, los test no-paramétricos son poderosos y los test
paramétricos son robustos. Sin embargo en dataset pequefios, los test no-paramétricos no son
poderosos y los test paramétricos no son robustos.

Test parameétricos

Los test paramétricos (ver cuadro), asumen que los datos estan distribuidos de una forma
conocida. Asumen también que los datos son estadisticamente independientes unos de otros
y que no existe una tendencia espacial en los datos. Los métodos estadisticos paramétricos de
comparacion, involucran comparar uno 0 mas parametros de la distribucion de las muestras en el
sitio, con los correspondientes parametros de la distribucion de las muestras background.

Test paramétricos
Test Propdsito Supuestos
Test-t Probar la diferencia entre medias | Normalidad, varianzas iguales
Limite Tolerancia Superior Test para outliers (*) Normalidad
Test de valor extremo (Test de | Test para un outlier Normalidad, sin incluir outlier
Dixon)
Test de Rosner Test hasta para 10 outliers Normalidad, n=25 o mas
Test de Discordancia Test para un outlier Normalidad, no incluyendo

outliers

(*)Punto que se ha desviado mucho de la media de valores, corresponde en espafiol a valor atipico.
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Test para las medias

Es uno de los métodos de comparacion mas conocidos, involucra la comparacion entre medias
usando el test-t. Si la media estimada no es estadisticamente diferente (a un nivel dado de
significancia, como 0.05), entonces esto implica que no hay diferencia en la media del sitio,
comparada con la media del sitio background.

Para realizar un test-t, se debe desarrollar primero una hip6tesis nula. El estadistico-t, calculado
a partir de los datos, en entonces comparado al valor critico del test, que depende del nivel de
confianza seleccionado, para determinar si la hipdtesis nula debe o no ser rechazada.

Si las dos poblaciones tienen varianzas significativamente diferentes, no se puede aplicar el
test-t, para comparar las medias. Existen procedimientos disponibles para probar la igualdad
de la varianza. Instrucciones para ejecutar los tests de Barlett y Levene, estan descritos en el
documento de la EPA QA/G-9¢°.

Cualquier test-t deberia ser discutido con un estadistico antes de ser usado, debido a la gran
cantidad de variaciones y supuestos que pueden aplicar. El test de t-student, tiene un buen
funcionamiento cuando se estan comparando los niveles de sitios background, con niveles de
sitios potencialmente contaminados.

Test para outliers

Existen muchos test paramétricos para los outliers, basados en la desviacion de la distribucion
normal. Tres de esos test estan explicados en detalle en el manual de la EPA QA/G-9, incluyendo
los test de Dixon, Rosner y el test de Discordancia. Ademas de estos test, si se sospechan outliers
puede aplicarse una aproximacion de limite de tolerancia.

Un limite de tolerancia (LT) es un limite de confianza sobre el percentil de los datos, mas que un
limite de confianza sobre la media. Provee un intervalo dentro del cual al menos una proporcion
de la poblacion cae dentro de una probabilidad especifica, “conteniendo” la proporcion de la
poblacion. Un ejemplo seria una situacion en la cual usted quisiera tomar una muestra aleatoria
y quiere saber qué tan grande deberia ser el tamafio de la muestra, para que usted estuviera 95
por ciento seguro que al menos el 95% de la poblacion cae dentro de la mas pequeia y la mas
grande observacion de la muestra.

Test no-paramétricos

Cuando los datos no siguen una determinada distribucion, el uso de test paramétricos puede
llevar a comparaciones imprecisas. Adicionalmente si el dataset contiene outliers o valores no
detectados, se agrega una incertidumbre adicional al momento de realizar test paramétricos.
Debido a que muchos dataset ambientales contienen outliers o valores no detectados, es
improbable que un test paramétrico pueda funcionar adecuadamente por los outliers.

9 Guidance for Data Quality Assessment. Practical Methods for Data Analysis. EPA QA/G-9 QA0 UPDATE, 2000.
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Test No-paramétricos

Test Supuestos

Wilcoxon, sumas de rango Ambas muestras son seleccionadas en forma aleatoria, desde
las poblaciones respectivas y son mutuamente excluyentes; las
distribuciones son idénticas, excepto por las posible diferencias

Test de Gehan Limites de deteccion multiple y valores no detectados

Test de Quantil Poblaciones son idénticas excepto por las diferencias sobre un
percentil dado.

Los test no-paramétricos pueden ser usados en dataset normales como no-normales. Si uno
0 ambos datasets fallan los test de normalidad, o si la data parece venir de diferentes tipos de
poblaciones, entonces un test no-paramétrico puede ser la tnica alternativa para la comparacion
con los niveles background. Si el dataset cumple con los supuestos de normalidad, siempre la
aplicacion de un test paramétrico es mas poderosa.

Existen muchos test no-paramétricos disponibles para conducir comparaciones entre los datos
del sitio en cuestion y los niveles de zonas background.

Test Wilcoxon de sumas de rangos para la comparacion de niveles background.

Este test es un ejemplo de test no-paramétrico usado para determinar si existen diferencias entre
el sitio en estudio y la distribucion de los niveles de una poblacion background. Prueba si las
mediciones de una poblacion tienden a ser consistentemente mas grandes o mas pequefias que
las de la otra poblacion. Este test determina qué distribucion es mayor, comparando los rangos
relativos de los dos dataset (muestra y background), cuando los datos de ambas fuentes son
seleccionados dentro de una sola lista. Se asume que cualquier diferencia en la concentracion
entre el sitio background y la muestra, se debe a un cambio en la concentracion del sitio hacia
valores mas altos (debido a la presencia de contaminacion, aparte de los niveles background).

Este test tiene dos supuestos fundamentales: 1) muestras desde el sitio background son
independientes, e idénticamente distribuidos en forma aleatoria, y 2) cada medicion es
independiente de cualquier otra medicion. También este test asume que la distribucion de la
varianza es idéntica entre las dos muestras.

El test de Wilcoxon tiene las siguientes ventajas para la comparacion de sitios background:
- No se requiere que los dos dataset tengan un tipo de distribucion conocida. El test no asume
que los datos son normales, aunque una aproximacion a la distribucion normal muchas veces es

usada para determinar el valor critico para grandes tamafios muestreales.

- Permite la inclusion de valores no-detectados dentro del dataset. Este test puede funcionar con
un nimero moderado de valores no detectados en cada uno de los dataset. Tedricamente
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Wilcoxon puede funcionar hasta con un 40% de mediciones no detectadas, tanto del dataset del
area en estudio, como de valores background.

- Es robusto respecto de los outliers, debido a que el andlisis es realizado en términos de rangos
de los datos. Esto limita la influencia de los outliers, debido a que un punto dado en los datos,
no puede ser mas extremo que el primer o ultimo rango.

Procedimiento del Test de Wilcoxon para la prueba de niveles background

e Hipdtesis nula (Ho): la media de las concentraciones en el sitio de estudio, es menor o igual a la
media de las concentraciones del sitio background.

e Hipdtesis alternativa (H-): la media de las concentraciones en el sitio de estudio, excede la media
de las concentraciones del sitio background.

Para verificar la hipotesis, en primer lugar, se ordenan los valores absolutos E2 7|
y se les asignaunrango R: .Entonces, el estadistico de la prueba de los signos de Wilcoxon,

W™, es
wt=>%" R,

>0

y e ooy

es decir, la suma de los rangos R; correspondientes a los valores positivos de  Z: .

La distribucion del estadistico /2" * puede consultarse en tablas para determinar si se acepta o
no la hipétesis nula.

Utilizar como dataset el ejemplo de concentraciones de plomo en un sitio contaminado con este
elemento (Tablas 4.5y 4.6).
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Tabla 4.5: Dataset para la comparacion entre concentraciones de Pb, en su sitio bajo estudio,
versus las concentraciones background.

(mg kg") (mg kg™)
ND ND
34 ND

39,5 ND
48,6 ND
54,9 ND
70,9 0,1
72,1 15,7
81,3 46,1
83,2 48,1
86,2 49,3
88,2 53,5
96,1 58
98,3 2%
104,3 68
105,6 88,5
129 96,5
139,3 115,8
156,9 122,9
167,9 126,8
208,4 147,5

Fuente: USEPA, 2002
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Tabla 4.6: Cuadro ordenado a partir de los datos de la Tabla 5.5, para la estimacion del estadistico

de prueba.
Rangos para
Rango Data (mg kg-1) Fuente Sitio Background
35 ND sitio 315
35 ND background 3,5
35 ND background 3,5
35 ND background 3,5
3,5 ND background 3,5
3,5 ND background 3,5
7 0,1 background 7
8 15,7 background 8
9 34 sitio
10 39,5 sitio 10
1 46,1 background 11
12 48,1 background 12
13 48,6 sitio 13
14 49,3 background 14
15 53,5 background 15
16 54,9 sitio 16
17 58 background 17
18 59,7 background 18
19 68 background 19
20 70,9 sitio 20
21 72,1 sitio 21
22 81,3 sitio 22
23 83,2 sitio 23
24 86,2 sitio 24
25 88,2 sitio 25
26 88,5 background 26
27 96,1 sitio 27
28 96,5 background 28
29 98,3 sitio 29
30 104,3 sitio 30
31 105,6 sitio 31
32 115,8 background 32
33 122,9 background 33
34 126,8 background 34
35 129 sitio 35
36 139,3 sitio 36
37 147,5 background 37
38 156,9 sitio 38
39 167,9 sitio 39
40 208,4 sitio 40
820 suma de rangos 491,5 328,5
Ws Wb

Fuente: USEPA, 2002
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Los rangos para cada area se muestran en las columnas de la Tabla 4.6. La suma de los rangos
de las mediciones en el sitio de interés (Ws=491.5) y la suma de los rangos de la zona background
(Wx=328.5), se indican al final de la tabla. La suma de los rangos de las mediciones del sitio es
usado como el estadistico de prueba, puesto que el interés de la investigacion consiste en estimar
que la distribucion en el sitio excede la distribucion en la zona background. Si el Ws es mayor
que el valor critico tabulado para el test, entonces se rechaza la hipétesis nula de que no hay
diferencias significativas entre el sitio y los valores background.

En la Tabla 4.7, se muestran los valores criticos para el test Wilcoxon, para valores dados de alfa
y para dataset de un n=20. El valor critico para un alfa = 0,05 es 471. Debido a que Ws excede
el valor critico, entonces la hipotesis nula es rechazada. Asi, la concentraciones del sitio son
estadisticamente distinguibles desde los valores background, a un intervalo de confianza del 95%.

TABLA 4.7: Ejemplos de valores criticos del estadistico de prueba para el test Wilcoxon (Guidance
for Comparing Background and Chemical Concentrations in Soil for CERCLA Sites, EPA).

a Valor critico
0,20 442
0,15 449
0,10 458
0,05 471

0,025 482
0,010 495
0,005 504
0,001 521

4.6  Mejoramiento del modelo conceptual preliminar del SPPC

De acuerdo a las caracteristicas de la metodologia propuesta para la medicion y establecimiento
de valores background en suelos, se estima que los siguientes aspectos pueden ser relevantes
en cuanto al apoyo al mejoramiento continuo del procedimiento de Modelo Conceptual de Sitio,
descrito en capitulos anteriores.

e Descripcion de las condiciones del suelo
Através de la base de datos obtenida para la determinacion de los valores background se puede

establecer la informacion suficiente como para describir ampliamente el estado fundamental de
los suelos, en particular pudiendo realizarse una diferenciacion en cuanto a parametros como
sustratos o tipo de uso.

¢ Evaluacion de la contaminacion del suelo
Los valores background de suelos locales y regionales pueden ser considerados para

evaluaciones de casos concretos, en particular para discernir si la concentracion registrada de
la superficie en evaluacion ejerce un efecto en su entorno, y si el contenido de contaminantes
de la superficie evaluada puede ser fuente de contaminacion de las aguas subterraneas u otras
matrices ambientales.
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e Derivacion de criterios de evaluacion
En algunos casos, los niveles background pueden servir de orientacion para la derivacion
de criterios de evaluacion de riesgo. En particular, para la determinacion de los valores de
concentracion minimos de sustancias en particular que deben ser fijados dentro de un programa
de remediacion.

e Calidad de suelos
Los valores background juegan un papel importante en la derivacion cientifica de los limites de
precaucion a establecerse en las normas de proteccion de suelos, fijando asi los estandares de
calidad .de acuerdo a los tipos de suelos evaluados.

¢ Obtencion de valores maximos y minimos de exposicion (concentracién de contaminacion,
dosis, frecuencia)
Al establecerse dentro de la evaluacion de riesgos a la salud humana, los valores background
pueden entregar informacion relevante a la hora de establecer los valores minimos a los cuales
debe apuntarse en un programa de remediacion.

¢ Fines estadisticos
Como parte de la vigilancia ambiental, se hace perentoria la necesidad de un monitoreo
permanente de la calidad del suelo y la notificacion de las declaraciones ambientales desde
donde puedan ser recogidas estadisticas sobre la calidad del suelo. Las metodologias
establecidas para el establecimiento de niveles background pueden hacer una contribucion
al respecto pues en si contienen una sintesis del/ de los analisis efectuados al respecto en las
distintas zonas identificadas.

La Figura 4.7 identifica ademas las fases del proceso de establecimiento del modelo conceptual
del sitio que pueden ser apoyadas por los aspectos anteriormente sefialados.
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Figura 4.7: Identificacion de los aspectos de la metodologia de valores background de suelos que
potencialmente apoyan el mejoramiento continuo del modelo conceptual de sitios.
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5  PROTOCOLOS DE ANALISIS QUIMICO PARA ZONAS
BACKGROUND Y SUELOS/SITIOS CON POTENCIAL PRESENCIA
DE CONTAMINANTES

5.1  Zonas background

Existen varios métodos de analisis quimicos para los diferentes contaminantes del suelo. Sin
embargo, para las zonas background se recomienda utilizar métodos: a) en los que el procedimiento
de extraccion permita recuperar la mayor cantidad posible de contaminante y b) en los que el método
de analisis permita registrar bajas concentraciones o que tengan limites de deteccion mas bajos.

La limitacion de los métodos tanto de extraccion como de analisis se debe a que se asume que los
niveles “naturales” de contaminantes son mas bajos en estas zonas. A continuacion se sugieren

algunas técnicas de analisis de contaminantes (especialmente metales), para zonas background.

Tabla 5.1: Métodos para el analisis quimico para zonas background.

Parametro Técnica de analisis Nivel de Métodos sugeridos
sensibilidad
del método
Metales
Mercurio (Hg) Mercuriémetro ng kg™ Método EPA 7473
Absorcion atémica con vapor Hg kg™ Método EPA 7471B
frio
Arsénico (As) Digestion Acida Métodos EPA 3050B y
3052
Cuantificacion por EAA ng kg Método EPA 7060 A
Electrotérmica (Horno de
grafito)
Cromo (VI) Digestion alcalina Hg kg Método EPA 3060
Cuantificacion por ICP Método EPA 6010 C
(Inductively Coupled Plasma)
Cobre (Cu), Cromo (Cr), | Digestion acida Métodos EPA 3050B y
Fierro (Fe), Niquel (Ni), 3052
Zinc (Zn), Cadmio (Cd),
Plomo (Pb), Manganeso | Cuantificacion por ICP g kg Método EPA 6010 C
(Mn)
Cuantificacion por EAA ng kg’ Método EPA 7060
Electrotérmica
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Parametros complementarios

CIC Extraccion en acetato de mg kg™ Método 4.1
amonio y EAA Métodos de analisis
recomendados para los suelos
de Chile. INIA
Fosfato (Fésforo Extraccion con bicarbonato de mg kg' NCh 2058.1999
Disponible) sodio y cuantificacion por EAM
Materia organica Combustion Himeda % Método 7.1y 7.2
Pérdida de peso por calcinacion Métodos de analisis
recomendados para los suelos de
Chile. INIA
pH pH por suspension y - Método EPA 9045C
determinacion potenciométrica

Ejemplos de Protocolos de analisis quimicos para zonas background

ANALISIS DE MERGCURIO
Método Referenciado a:

» Método EPA 7471 B

» Método EPA 3050y 3052 B

» NCh426/2.1997. Agua grado reactivo para analisis - Especificaciones - Parte 2: Analisis
fisicoquimico y microbiologico de agua potable, aguas crudas y aguas residuales. Instituto
Nacional de Normalizacion, Santiago, Chile, 6 p.

Principio y alcance

¢ La muestra secay molida de suelo, se digiere con dacido nitrico clorhidrico y se oxida con
permanganato de potasio y persulfato de potasio. Los iones de mercurio se reducen con cloruro
estanoso a mercurio elemental gaseoso volatil. Luego por medio de un sistema FIAS se introduce
el vapor de mercurio y se lee en un espectrofotometro de absorcion atémica.

Reactivos

1. HCI P.A Concentrado.
2. HNOs PA.
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3. Solucion de permanganato de potasio, KMn04, 5%. Disolver 5 g de KMnQO4 en agua y diluir a
100 L.

4. Solucion de cloruro de sodio e hidroxilamina.

e Disolver 120 g de NaCl y 120 g de sulfato de hidroxilamina (NH20H)2.H2S04
enaguaydiuirall, o

¢ Disolver 120 g de NaCl y 100 g de cloruro de hidroxilamina (NH20H.HCI) en agua y diluira 1 L.

5. Solucion de ion estanoso, Sn+2.

e Disolver 10 g de cloruro estanoso, SnCl2.2H20, en agua que contiene 5 mL de acido clorhidrico
30% (3.1) y diluir a 100 mL con agua, 0

¢ Disolver 10 g de sulfato estanoso, SnS04, en agua que contiene 2 mL de acido sulfurico 96%
(3.9) y diluir a 100 mL con agua.

Estas soluciones se descomponen con el tiempo. Si se forma una suspension, agitar continuamente
durante el uso.

6. Estandar comercial de mercurio 1000mg/L o preparado a partir de cloruro de mercurio en acido
nitrico
7. Agua grado reactivo segtin norma NCh426/2. 1997

Equipos y materiales especiales

e Espectrofotdmetro de absorcion atomica

Sistema FIAS.

Lampara EDL para mercurio

Celda de absorcion de vidrio o plastico con ventanas de cuarzo
Bario de agua

Procedimiento

1. Pesar 0,2 g de muestra seca y tamizada en matraces o frascos de reaccion y agregar agua
hasta completar un volumen de 10 mL, o utilizar 10 ml de digerido obtenido segiin método EPA
3050B 0 3052.

2. Agregar 5 mL de agua regia

3. Calentar en un bafio de agua por 2 min a 95°C. Enfriar.

4. Agregar 50 mL de agua.

5. Agregar 15 mL de solucion de permanganato de potasio. Mezclar.

6. Calentar en el bafio de agua durante 30 min a 95°C. Enfriar.

7. Agregar 6 mL de solucion de cloruro de sodio e hidroxilamina

8. Agregar 50 mL de agua.

9. Ajustar las condiciones del espectrofotdmetro y las del equipo FIAS segun las especificaciones
del fabricante.

10. Agregar 5 mL de solucion de ion estanoso y leer inmediatamente a 253,7 nm con una lampara
EDL para mercurio.

11.Paralelamente leer un blanco y una serie de estandares de mercurio en las mismas condiciones
de las muestras.
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I ANALISIS DE ARSENICO
Método Referenciado a:

» Método EPA 7060 A

» Método EPA 3050y 3052 B

» NCh426/2.1997. Agua grado reactivo para analisis - Especificaciones - Parte 2: Analisis
fisicogquimico y microbioldgico de agua potable, aguas crudas y aguas residuales. Instituto
Nacional de Normalizacion, Santiago, Chile, 6 p.

Principio y alcance

La muestra se coloca en un tubo o naveta de grafito, se introduce en un horno y se calienta en
etapas hasta la atomizacion del elemento a determinar. El vapor atémico producido absorbe la
radiacion monocromatica emitida por una fuente y un detector fotoeléctrico mide la intensidad de
la radiacion emitida.

Reactivos

1. HNOs PA

2. Modificadores de matriz:

e Solucion de nitrato de niquel, 1% en Ni: Disolver 4,96 g de Ni(NO3)2.6H20 en agua y diluir a
100 mL.

e Solucion de nitrato de magnesio, 1% en Mg: Disolver 10,5 g de Mg(N03)2.6H20 en agua y diluir
a 100 mL.

e Solucion de nitrato de paladio, 0,4% en Pd: Disolver 8,89 g de Pd(N03)2.H20 en agua y diluir
atl.

e Acido fosférico 10%: Agregar 10 mL de dcido fosférico concentrado a agua y diluir a 100 mL.

e Solucion de dcido citrico, 4%: Disolver 40 g de dcido citrico en agua y diluira 1 L.

3. Solucion estandar comerciar de arsénico.

4. Agua grado reactivo segun NCh426/2. 1997

Equipos y materiales especiales

1. Espectrofotometro de absorcion atémica acoplado a Horno de grafito
2. Sistema FIAS para lecturas por reduccion con borohidruro.
3. Tubos de grafito aptos para el horno utilizado.

Procedimiento
1. Utilizar los digeridos obtenidos con método 3050B o 3052.

2. Galibrar el equipo con una serie de estandares de arsénico segun las instrucciones y sugerencias
del fabricante del equipo. Si la determinacion de la muestra requiere de modificadores de matriz
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estos se deben agregar en igual volumen y concentracion a los estandares.

3. Inyectar en el tubo de grafito una alicuota de la muestra atacada precedida de un blanco y leer
con el programa seleccionado previamente para la curva de calibracion.

4. Si se requiere agregar modificadores de matriz segun las concentraciones especificadas en la
tabla al final de este método.

5.Limpiaraintervalos de muestras utilizando blanco para evitar efectos memoriay contaminaciones
cruzadas.

6. En caso de requerir mayor sensibilidad la muestra puede ser reducida segun por método EPA
7062 y luego inyectada en el horno de grafito utilizando la conexion por un equipo FIAS.

Potenciales modificadores de matriz para analisis de absorcion atdmica por horno de grafito

Modificador Anal!sfls para los cuales,e_l
modificador puede ser util

Ag, As, Au, Bi, Cu, Ge, Mn,
Pd (500 mg/L) + Mg(NO3)2 (100 mg/L) Hg, In, Sb, Se, Sn, Ti, Tl

Ag, As, Bi, Cd, Co, Cr, Cu,

Pd (500-2000 mg/L) + acido citrico (1-2%) Fe, Hg, Mn, Ni, Pb, Sb

Mg(NOs3)2 (500 mg/L) Be, Co, Cr, Fe, Mn,V
Pd ( 100-500 mg/L) As, Ga, Ge, Sn

Ni (50 mg/L) As, Se, Sb

PO473 (2%) + Mg(NO3)2 (100 mg/L) Cd, Pb

Se asume el uso de 10ul de modificador por cada 10pl de muestra
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5.2  Suelos/sitios con potencial presencia de contaminantes

Considerando que existe una potencial contaminacion de los suelos, los andlisis quimicos
podrian tener un nivel de sensibilidad menor que los analisis de suelos de zonas background. A
continuacion se sugieren algunas técnicas de andlisis de contaminantes (especialmente metales),
para zonas con potencial presencia de contaminantes.

Tabla 5.2: Métodos para el andlisis quimico para Suelos/sitios con potencial presencia de
contaminantes

Parametro Técnica de analisis Nivel de Métodos sugeridos
sensibilidad
del método
Metales
Mercurio (Hg) Absorcion atomica con vapor Hg kg™ Método EPA 7473
frio
Arsénico (As) Reduccion con Borohidruro y pg kg™ Método EPA 7062
absorcion atomica
Cobre (Cu), Cromo (Cr), | En terreno: mg kg’ Método EPA 6200

Fierro (Fe), Niquel (Ni), | Espectrometria de fluorescencia
Zinc (Zn), Cadmio (Cd), | de rayos X

Plomo (Pb), Manganeso Método EPA 7000B

(Mn) En laboratorio: 3111 B Standard Methods
Espectrofotometria de for the examination of
Absorcion Atomica llama (EAA- Water and Wastewater, 21th
Llama) Edition

Analisis de peligrosidad

TCLP (Toxicity Lixiviacion de inorganicos mg kg' | EPA 1311 (disefiado para
Characteristics determinar la movilidad de
Leaching Procedure) compuestos organicos e

inorganicos presentes en
liquidos, sdlidos y residuos)

SPLP (Synthetic Lixiviacion de inorganicos mg kg' |EPA 1312 (disefiado para
Precipitation determinar la movilidad de
Leaching Procedure) compuestos organicos e

inorganicos presentes en el
suelo)
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5.3  Protocolo general de analisis quimicos

5.3.1 Preparacion de muestra seca al aire< 2mm

Método Referenciado a:

» “Métodos de Andlisis Recomendados para los suelos de Chile, Revision 2006”, Instituto de
Investigaciones Agropecuarias (INIA), Sadzawka, A.; Carrasco, M?A.; Grez, R.; Mora, MeL.;
Flores, H.; Neaman, A.

Principio y Alcance

El objetivo de la preparacion es homogenizar la muestra de suelo para ser usada en los analisis
quimicos y fisicos. Estos analisis generalmente se determinan en la fraccion fina de suelo (< 2
mm) del suelo, que se haya secado a una temperatura no superior a 40° C, hasta masa constante,
constituyendo lo que se denomina “suelo seco a aire”. Las ventajas de usar suelo seco al aire
consisten en que generalmente posee un contenido de humedad 6ptimo para manipularlo
y procesarlo, la masa de suelo seco al aire permanece relativamente constante y la actividad
bioldgica es baja durante el almacenaje.

El secado de la muestra en una estufa a 40°C es preferible al secado a temperatura ambiente porque
el aumento en la velocidad de secado limita los cambios debidos a la actividad microbioldgica.

El procedimiento es aplicable a todos los tipos de suelos, excepto si un método analitico establece
que debe adoptarse otro procedimiento de preparacion de la muestra.

Equipos y Materiales especiales

¢ Martillo de madera o de otra superficie suave.

¢ Bandejas.

e [ aminas de plastico.

e Estufa con circulacion de aire capaz de mantener una temperatura de 40°C +2°C (no
indispensable).

e Tamiz de acero inoxidable o de otro material inerte, de orificios de 2 mm.

e Mortero y pistilo de porcelana.

e Bolsas o frascos de plasticos con tapa para almacenar las muestras.

e Mortero y pistilo de agata.

¢ Tamiz de acero inoxidable o de otro material inerte, de orificios de 0,5 mm o de otro tamarfio
especificado en el método de analisis.

Procedimiento

1. Para homogenizar la muestra de terreno, disgregar los terrones manualmente o mediante
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presion con un martillo de madera, eliminando los residuos vegetales de mayor tamario, tales
€omo raices gruesas y mezclar bien.

Separar una fraccion de al menos 500 g de la muestra de terreno, esparcirla sobre una
bandeja cubierta con una lamina de plastico. El espesor de la capa de muestra no debe ser
superior a 15 mm.

Secar la muestra ya sea al aire, dejando la bandeja en un ambiente ventilado libre de
contaminacion, o bien en estufa una temperatura no superior a 40°C hasta que la pérdida de
masa no sea mayor del 5% en 24 hrs.

Una vez seca, tamizar la muestra a través del tamiz de 2 mm. Los terrones que no pasan por
el tamiz se desintegran (no se muelen) en el mortero y se tamiza nuevamente. Los fragmentos
0 piedras que permanecen en el tamiz se eliminan, a menos que se requiera conocer el
porcentaje de grava.

La muestra de fraccion < 2 mm se homogeniza nuevamente y se almacena en una bolsa o
frasco plastico y constituye la muestra de suelo seco al aire que se somete a los procedimientos
analiticos usuales y que permanece como contramuestra.

(Si la cantidad de muestra es excesiva para almacenarla, obtener una submuestra mediante el sistema
de cuarteo. Esto es, esparcir la muestra formando una capa delgada, dividirla en cuatro porciones
iguales, combinar dos de las cuatro porciones diagonales, descartando las otras dos. Repetir este
procedimiento hasta obtener la cantidad deseada de muestra de suelo).

En algunos analisis se recomienda el uso de material < 0,5 mm. Para este prop6sito, moler en
un mortero de agata alrededor de 5 a 10 g de muestra < 2 mm y pasarla totalmente a través
de un tamiz de 0,5 mm o de otro tamafio especificado en el método de analisis.

Para la determinacion de algunos parametros basados en extracciones quimicas, no se debe moler
mas alla de 2 mm debido a que aumenta la superficie especifica y, por lo tanto, la reactividad de la
muestra.

5.3.2 Andlisis de Humedad por pérdida de masa a 105°C.

Método Referenciado a:

» “Métodos de Andlisis Recomendados para los suelos de Chile, Revision 2006”, Instituto de

Investigaciones Agropecuarias (INIA), Sadzawka, A.; Carrasco, M?A.; Grez, R.; Mora, ML.;
Flores, H.; Neaman, A.

Principio y Alcance

La muestra de suelo se seca a una temperatura de 105°C + 5°C hasta masa contante. La
diferencia en la masa de suelo antes y después del secado se usa para calcular el contenido
de agua.

(Se asume que la pérdida de masa de suelo a 105°C es agua; sin embargo, en algunos suelos, una
parte de la materia organica se descompone a esa temperatura y en otros, algunos minerales, como el
yeso, pierden agua de cristalizacion).

El contenido de agua permite calcular el factor de correccion por humedad (Fh), el cual se usa
tanto para corregir los resultados de analisis que dependen de la masa, a una base comun de
suelo seco a 105°C, como para calcular la masa de muestra seca al aire que es equivalente
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a una masa requerida de suelo seco a 105°C o viceversa.
e  Este método es aplicable a todos los suelos.

Equipos y Materiales especiales.

e Estufa para secado, de preferencia con ventilacion forzada de aire, capaz de mantener una
temperatura de 105°C + 5°C.

e Recipientes de metal o vidrio con tapa hermética, capacidad de 25 a 100 ml.

e Desecador con un agente secante activo.

e Balanza de precision con una exactitud de 0,01 g.

Procedimiento

1. Pesar 10-20 g de suelo (exactitud 0,01 g) en un recipiente con tapa limpio, seco y pre-pesado.

2. Colocar en la estufa y secar destapado a 105°C + 5°C hasta masa constante.
(Se entiende por masa constante a la masa alcanzada cuando, durante el proceso de secado, la
diferencia entre dos pesadas sucesivas de la muestra fria, con un intervalo de 4 horas entre ellas, no
excede del 0,1% de la Ultima masa determinada. Para la mayoria de los suelos, 16 a 24 horas son
suficientes para alcanzar una masa constante).

3. Retirar de la estufa, tapar y enfriar en desecador por al menos 45 min.

4. Sacar del desecador y pesar inmediatamente con una exactitud de 0,01 g. (Puede usarse el
suelo seco residual para determinar la materia organica por pérdida por calcinacion).

Galculos

Calcular el contenido d agua del suelo segun:

Agua(%) :% 100

Donde:

a = Masa en g del suelo al aire + recipiente

b = Masa en g del suelo seco a 105°C + recipiente
¢ = Masa en g del recipiente

Debido a que el calculo esta en base al suelo seco a 105°C, el contenido de agua puede ser mayor de 100%.

Calcular el factor de correccion por humedad (Fh) segun

_100+agua (%)
U 100
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Para expresar en base suelo seco a 105°C, los resultados de los analisis que dependen dela masa y que se
calcularon en base a suelo seco al aire, se deben multiplicar por Fh.

Si se requiere, calcular la masa de suelo seco al aire equivalente a una masa de suelo seco a
105°C segun:

Masa de suelo seco al aire = masa de suelo seco a 105°C * F h

Con el objeto de poder comparar los resultados entre los analisis de suelos en algunas técnicas de
extraccion, es necesario pesar exactamente la cantidad de muestra recomendada por la técnica. Ello se
logra cuando la pesada se corrige en forma previa al andlisis, haciendo reaccionar la masa de suelo seco al
aire equivalente a su masa seca a 105°C. De esta manera se asegura que en todos los casos, aun cuando
las muestras pudiese tener distinto grado de agua residual, la relacion suelo: solucién se mantiene, tanto
entre los distintos suelos de una misma serie, como entre diferentes series.

Ejemplo: se requiere pesar el equivalente a 5,00 g de suelo seco a 105°C de una muestra que posee un Fh
de 1,15. La cantidad a pesar seria de 5,00 * 1,15 = 5,75 g.

Dado que esto obliga a conocer el Fh antes de pesar las cantidades requeridas en las distintas técnicas y
luego corregir cada pesada, los laboratorios dedicados a analisis de rutina y que procesan muchas muestras
al dia verian disminuida su capacidad de trabajo. Esto puede obviarse pesando directamente el suelo
seco al aire, cuando este haya alcanzado un contenido de agua residual inferior al 5 %, determinada
en muestras representativas de la partida que el personal calificado haya estimado que cumple con el
requisito. Si el contenido de agua residual no es inferior a este valor, las muestras deben secarse por un
periodo adicional, ya sea al aire 0 en estufa con circulacion forzada de aire, a no mas de 40°C + 5°C.

Si se requiere, calcular la masa de suelo seco a 105°C equivalente a una masa de suelo seco al
aire calcular segun:

masa de suelo seco al aire
Fh

masa de suelo seco a 105°C =

5.3.3 pH por suspension y determinacion Potenciométrica
Método Referenciado a:

» AOAC. 1995. Official methods of analysis of AOAC international. 162 Ed. Volume I. Method
973.04. AOAC International, Virginia, USA.

» EPA (United States Environmental Protection Agency). 1995. Methods for evaluating solid
wastes. Physical/chemical methods. Method 9045C. Soil and waste pH. SW-846 on line, USA,
5p.

» NCh426/2.1997. Agua grado reactivo para analisis - Especificaciones - Parte 2: Analisis
fisicoquimico y microbioldgico de agua potable, aguas crudas y aguas residuales. Instituto
Nacional de Normalizacion, Santiago, Chile, 6 p.
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Principio y alcance

Se prepara una suspension de suelo con agua o con solucion de cloruro de potasio 1 mol/L
0 con solucion de 1: 2,5, y en el sobrenadante se determina el valor del pH-H20, pH-KCI o
pH-Cacl= con un medidor de pH.

Nota: Para la Taxonomia de suelos, el pH-H20 se determina en una suspension de proporcion suelo:
solucion de 1: 1y los pH-KCI 0 pH-CaCl2 en suspensiones 1:2.

Este método es aplicable a todos los tipos de suelos.

Equipos y materiales especiales

Agitador

Medidor de pH con ajuste de pendiente y control de temperatura
Electrodos de vidrio y de referencia o electrodo combinado
Termometro

Recipientes de vidrio o plastico de la menos 100 ml de capacidad

Reactivos

Durante el analisis, usar solamente reactivos de grado analitico reconocido y agua de clase 2
segun la NCh 426/2 (CE < 0,5 mS/m a 25°C) y con un pH > 5,6.

Solucion de cloruro de calcio, CaClz, 0,01 mol/L: Disolver 1,47 g de cloruro de calcio dihidrato,
CaCl2*2H:0, en agua y diluir a 1000 ml.

Solucion de cloruro de potasio, KCI, 1 mol/L: Disolver 74,5 g de cloruro de potasio, KCI, en
agua y diluir a 1000 ml.

Soluciones tampones de pH 4,0, 7,0 y 10.0 (o similares). Disponibles en el comercio.

Procedimiento

1.

Pesar 20 g (exactitud 1 g) de muestra seca al aire y < 2mm en un recipiente

Nota 1: En los suelos organicos (carbono organico > 20 %) pesar 3 g (exactitud 0,1 g) de muestra.

2,

Agregar 50 ml de agua, o de solucion de CaCl. 0,01 mol/L, o de solucion de KCI 1 mol/L, cuya
temperatura debe estar entre 20°C y 25°C.

Agitar vigorosamente la suspension durante 5 min usando el agitador y dejar reposar al
menos 2 h pero no mas de 24h.

Alternativa: Agitar en forma manual, y periodicamente durante 2 h, con la ayuda de una varilla
de vidrio o plastico.

Calibrar el medidor de pH siguiendo las instrucciones del fabricante y usando soluciones
tampones, la de pH 7,00 y una de las siguientes: pH 4,00 o pH 9,22, dependiendo del rango
de pH de las muestras.

Si los electrodos no cuentan con termocompensador, medir la temperatura de la suspension y
cuidar que no difiera en mas de 1°C de la temperatura de las soluciones tampones que deben
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estar a una temperatura de 20°C a 25°C.

7. Agitar la suspension e inmediatamente introducir los electrodos.

8. Leer el pH una vez estabilizada la lectura y anotar el valor con dos decimales.

Nota 2: La lectura puede considerarse estable cuando el pH medido en un periodo de 5s varia en no mas de

0,02 unidades. El tiempo requerido para la estabilizacion generalmente es de 1 min 0 menos, pero puede

depender de numerosos factores, incluyendo:

e Elvalor del pH (en suelos alcalinos es mas facil alcanzar la estabilizacion de la lectura del pH);

e lacalidad y antigiiedad del electrodo de vidrio;

e Las diferencias de pH entre las muestras de una serie;

e La mezcla mecanica de la suspension entes de la medicion de pH puede ayudar a lograr lecturas
estables en un menor tiempo.

e El tipo de solucidn, la estabilizacion de la lectura se alcanza mas rapidamente en soluciones de CaClz
o de KCI que en agua.

Nota 3: En las muestras con alto contenido de materia organica y/o arcilla puede ocurrir el efecto de

suspension. En los suelos calcareos la suspension puede adsorber didxido de carbono. En estas

circunstancias y en los suelos con bajos contenidos de sales solubles es dificil alcanzar un pH estable.

5.3.4 Conductividad por extracto de saturacion y determinacion y por
conductivimetria (Suelos Salinos pH >6.5)

Método Referenciado a:

» Gartley, K.L. Recommended soluble salts tests. Chapter 10. In: Horton, M.L. (Ed.) Recommended
soil testing procedures for the northeastern United States. 2nd Edition. Northeastern Regional

» 1S0 11265.1994. Soil quality — Determination of the specific electrical conductivity. International
Organization for Standardization, Genéve, Switzerland. 4 p.

» NCh426/2.1997. Agua grado reactivo para andlisis - Especificaciones - Parte 2: Analisis
fisicoquimico y microbioldgico de agua potable, aguas crudas y aguas residuales. Instituto
Nacional de Normalizacion, Santiago, Chile, 6 p.

» Sadzawka R., A, M.A. Carrasco R., R. Grez Z., M.L. Mora G., H. Flores P. y A. Neaman. 2006.

» Métodos de analisis de suelos recomendados para los suelos de Chile. Revision 2006. Instituto
de Investigaciones Agropecuarias, Serie Actas INIA N°34, Santiago, Chile, 164 p.

Principio y alcance

e Seprepara una pasta de suelo saturada con agua, se filtra al vacio y en el extracto se determina
la conductividad eléctrica. Este método proporciona la medida mas representativa del total de
sales solubles del suelo debido a que se relaciona estrechamente con los contenidos de agua
del suelo bajo condiciones de campo.

e Este método es aplicable a todo tipo de suelos.
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Equipos y materiales especiales.

e Bomba de vacio conectada a un conjunto de envases para vacio con embudos Biichner.

e Discos de papel filtro de tamafio de poro < 3 pm.

e Conductivimetro de exactitud de al menos 0,01 dS/m (10 pS/cm) y equipado con correccion
automatica de temperatura y control constante de la celda.

e Estufa para secado con ventilacion forzada de aire y capaz de mantener una temperatura de
105 °C = 5°C (opcional)

Reactivos

Durante el analisis, usar solamente reactivos de grado analitico reconocido y agua de clase 1
seguin NCh 426/2 (CE < 0,2 mS/m a 25°C) y con un pH > 5,6.

e Solucion de KCI 0,1 mol/L: Disolver 7,456 g de cloruro de potasio, KCl secado a 105°C durante
24 horas, en agua en un matraz aforado de 1000ml y enrasar con agua.

e Laconductividad eléctrica especifica de esta solucion es de 12,9 dS/m (12,9 mS/cm) a 25°C.

e Solucion de KCI 0,02 mol/L: Diluir 20 ml de la solucion de KCI 0,1 mol/L a 100 ml con agua.

e Laconductividad eléctrica especifica de esta solucion es de 2,77 dS/m (2,11 mS/cm) a 25°C.

e Solucion de KCI 0,01 mol/L: Diluir 10 ml de la solucion de KCI 0,1 mol/L a 100 ml con agua.

e Laconductividad eléctrica especifica de esta solucion es de 1,41 dS/m (1,41 mS/cm) a 25°C.

Nota 1: Las soluciones de KCI deben almacenarse herméticamente en envases que no liberen cationes en

cantidad suficiente como para alterar la conductividad eléctrica de las soluciones (por ejemplo envases de

plastico).

Nota 2: Pueden usarse soluciones estandares de conductividad eléctrica disponible en el comercio.

e Solucion de hexametafosfato de sodio, 1000 mg/L de POs (optativo): Disolver 1,29 g de
hexametafosfato de sodio (NaP0s)s, en agua y diluir a 1000 ml.

Procedimiento

Preparacion de la pasta saturada.

1. Colocar entre 100 y 400 g de suelo en un vaso plastico con tapa. Incluir 2 envases con 50 ml
de agua como blancos.

Nota 3: Mientras mayor es el contenido de arcilla del suelo menor es la cantidad de muestra necesaria.

2. Agregar agua suficiente para saturar la muestra.

3. Revolver suavemente con una espatula y agregar agua o suelo hasta alcanzar el punto de
saturacion.
Los criterios para este punto son:

e Cuando se golpea al vaso contra el mesén no debe acumularse agua en la superficie.

e | a pasta brilla por reflejo de la luz

e |a pasta fluye lentamente cuando el aso se inclina

e |Lapastase desliza libre y limpiamente de la espatula (excepto en los suelos con alto contenido
de arcilla)

Nota 4: Evitar el exceso de agitacion, especialmente en los suelos arcillosos, porque la incorporacion de aire
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dificulta la visualizacion del punto de saturacion.

4. Tapar el vaso y dejar reposar durante la noche.

5. Al dia siguiente, chequear el punto de saturacion de la pasta y ajustar las condiciones
agregando agua o suelo si es necesario.

Saturacion de agua.

1. Pesar 20-40 g (exactitud 001 g) de pasta saturada en un recipiente pre-pesado.

2. Secar a 105°C durante una noche, enfriar en desecador y pesar con una exactitud de 0,01 g.
3. Calcular el porcentaje de saturacion de agua (PSA) segun:

PSA(%)
a-b

Donde:

a = masa en g de la pasta saturada + recipiente

b = masa en g de la pasta seca a 105°C + recipiente

¢ = masa en g del recipiente

Nota 5: Debido a que el célculo esta en base al suelo seco a 105°C, el PSA puede ser mayor de 100%.

Obtencion del extracto de saturacion:
1. Transferir la pasta a un embudo Biichner provisto de un disco de papel filtro.
2. Aplicar vacio y colectar el filtrado. Si el filtrado inicial sale turbio, devolverlo al embudo.

Medicion de la conductividad eléctrica del extracto de saturacion:
1. Medir la conductividad eléctrica de los filtrados corregida a 25°C. Anotar los resultados en
decisiemens por metro, dS/m.

I 5.3.5 Conductividad en Extracto 1:5 y Determinacion por Conductivimetria

Principio y alcances

» La muestra de suelo se extrae con agua a 20°C + 1°C en una relacion suelo: agua de 1:5 para
disolver los electrolitos. En el extracto filtrado se mide la conductividad eléctrica (CE) corregida
a 25°C.

» Este método es aplicable a todo tipo de suelos. Sin embargo, debido a las complejas reacciones
de intercambio, de separacion de pares i6nicos y de disolucion que ocurren en el suelo cuando
aumenta la dilucion, este método solamente es dtil con fines de comparacion en el mismo tipo
de suelos.

Equipos y materiales especiales

e Envases de plastico de base cuadrada, de 150 ml.

e Agitador reciproco con ajuste de temperatura a 20°C + 1°C y lo suficientemente vigoroso como
para mantener la suspension. (Una velocidad de 180 golpes por minuto con una distancia de
recorrido de 5 cm es adecuada).
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e Conductivimetro de exactitud de al menos 0,01 dS/m (mS/cm) y equipado con correccion
automatica de temperatura y control constante de la celda.

Reactivos

Durante el analisis, usar solamente reactivos de grado analitico reconocido y agua de clase 1
segun la NCh 426/2 (CE < 0,2 mS/m a 25°C) y con un pH > 5,6.

e Solucion de KCI 0,1 mol/L: Disolver 7,456 g de cloruro de potasio, KCl, secado a 105°C durante
24 horas, en agua en un matraz aforado de 1000 ml y enrasar con agua.
La conductividad eléctrica especifica de esta solucion es de 12,9 dS/m (12,9 mS/cm) a 25°C.
e Solucion de KCI 0,02 mol/L: Diluir 20 ml de la solucion de KCI 0,1 mol/L a 100 ml con agua.
La conductividad eléctrica especifica de esta solucion es de 2,77 dS/m (2,11 mS/cm) a 25°C.
e Solucion de KCI 0,01 mol/L: Diluir 10 ml de la solucion de KCI 0,1 mol/L a 100 ml con agua.
La conductividad eléctrica especifica de esta solucion es de 1,41 dS/m (1,41 mS/cm) a 25°C.
Nota 1: Las soluciones de KCI deben almacenarse herméticamente en envases que no liberen cationes en
cantidad suficiente como para alterar la conductividad eléctrica de las soluciones (por ejemplo envases de
plastico).
Nota 2: Pueden usarse soluciones estandares de conductividad eléctrica disponible en el comercio.

Procedimiento

Extraccion

1. Pesar 20,0 = 0,1 g de suelo seco al aire (con 5% de agua residual) o el equivalente de 20,0 +
0,1 g de suelo seco a 105°C, en un frasco plastico de 150 ml. Incluir dos blancos.

2. Agregar 100 ml de agua de 20°C = 1°C.

3. Colocar el frasco en posicion horizontal en el agitador y agitar durante 30 minutos a 20°C =
1°C.

Nota 3: La velocidad de la agitacion debe ser solo la suficiente para producir y mantener la suspension.

Una agitacion mas vigorosa puede provocar una excesiva dispersion de la arcilla, dificultando la filtracion

posterior.

4. Filtrar por filtro de tamafio de poro de 8 pm.

Medicion de la conductividad eléctrica del filtrado.

1. Medir la CE, corregida a 25°C, de los filtrados de la muestra y de los blancos. Anotar los
resultados de decisiemens por metro, dS/m.

Nota 5: La conductividad eléctrica de los blancos no debe exceder de 0,01 dS/m (10mS/m). Si esto ocurre,

repetir la extraccion.

Nota 6: La conductividad eléctrica debe medirse en el extracto sin diluir.
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5.3.6 Analisis de Macroelementos con Extraccion con solucion de Acetato
de Amonio 1 mol/L a pH 7,0 y Determinacion por espectrometria de
Absorcion y emision Atomica, con Lantano.

Método Referenciado a:

» NCh426/2.1997. Agua grado reactivo para analisis - Especificaciones - Parte 2: Analisis
fisicoquimico y microbioldgico de agua potable, aguas crudas y aguas residuales. Instituto
Nacional de Normalizacion, Santiago, Chile, 6 p.

» Wolf, A and Beegle, D 1995. Recommended soil test for macronutrients. Recommended
soil testing procedures for the northeastern United States. 2 nd Edition. Northeastern regional
publication N°493, USA.

» “Métodos de Analisis Recomendados para los suelos de Chile, Revision 2006, Instituto de
Investigaciones Agropecuarias (INIA), Sadzawka, A.; Carrasco, M?A.; Grez, R.; Mora, M2L.;
Flores, H.; Neaman, A.

Principio y alcances

e Lasolucion de acetato de amonio de 1 mol/L a pH 7,0 extrae del suelo los cationes solubles,
intercambiables y provenientes de calcita, dolomita y yeso. En el exiracto se determina, con
llama de aire-acetileno, Ca y Mg por espectrofotometria de Absorcion Atdmica (EAA).

Nota 1: Los &tomos de Ca y Mg tienden a formar, en la llama de aire-acetileno, compuestos refractarios,

especialmente con fosfato y aluminio, y los atomos de K y Na estan sujetos a interferencias de ionizacion.

Para minimizar estos problemas se le agrega Lantano como agente supresor.

La determinacion de Ky Na en el extracto también puede realizarse por espectrofotometria de absorcion

atémica.

Puede usarse espectrofotometria de emision atdmica de plasma por acoplamiento inductivo (EEA-PAI) como

un método alternativo para la determinacion de Calcio, magnesio, potasio y sodio en el extracto.

e Este método es aplicable en todos los tipos de suelos. Solamente en suelos no calcareos, no
y esiferos y de baja salinidad (CE < 0,5 dS/m), se puede asumir que las cantidades de calcio,
magnesio, potasio y sodio extraidas corresponden a las formas intercambiables.

Equipos y materiales especiales
e Envase de plastico de base cuadrada, de 150 ml.

e Agitador reciproco.
e Espectrofotometro de absorcion atomica (EAA) con lamparas de Ca y Mg.
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Reactivos

Durante el analisis, usar solamente reactivos de grado analitico reconocido y agua de clase 1

segun la NCh 426/2 (CE < 0,2 mS/m 25°C)

e Solucion de acetato de amonio, CHsCOONH., 1 mol/L a pH 7,0: Disolver 386 g deCH:COONHa
en alrededor de 3 L de agua y diluir a 5 L. Ajustar a pH 7,0 con acido acético o amoniaco
diluidos.

e Acido clorhidrico, HCI.

e Solucion de Lantano.

e Solucion de lantano, 1,1 g/L de La: Diluir 110 ml de la solucion de lantano de 10 g/L a 1000
ml con agua.

e Solucion estandar de calcio, 1000 mg/L de Ca.

e Solucion estandar de magnesio, 1000 mg/L de Mg. Disponible en el comercio.

e Solucion estandar de potasio, 1000 mg/L de K.

e Solucion estandar de sodio, 1000 mg/L de Na.

e Solucion de estandares mezclados de Ca, Mg, Ky Na.

e Serie de estandares mezclados de Ca, Mg, K y Na.

Nota 2: Si por las caracteristicas del espectrofotometro es necesario utilizar otros rangos de concentracion

para que las lecturas se sitlien en la zona de la linealidad, proceder a efectuar las diluciones que sean

necesarias, siguiendo como referencia la técnica descrita.

Procedimiento

1. Pesar 5 g (exactitud 0,01 g) de muestra seca al aire y < 2 mm en un frasco plastico de 150

ml. Incluir dos blancos y una muestra de referencia por cada 20 muestras.

Agregar 50 ml de solucion de acetato de amonio.

Agitar durante 30 min en un agitador reciproco a 180 golpes/min y a 20°-25° C.

Filtrar.

Mezclar 1 ml de filtrado y 9 ml de solucion de La 1,1 mg/L.

Nota 3: Esta relacion indica una dilucion del filtrado de 1> 10.

6. En un EAA con llama de aire acetileno y calibrado con la serie de estandares mezclados
de Ca, K, Mg y Na leer la concentracion de Ca y de Mg por absorcion a 422, nm y 285,2
nm, respectivamente, la concentracion de K y de Na por emision a 766,5 nm y 589,0 nm,
respectivamente.

oW

5.3.7 Andlisis de macroelementos en Extracto de Saturacion y determinacion
por espectrometria de Absorcion y emision Atomica, con Lantano.
(Suelos Salinos pH>6.5)

Principio y alcances

e En el extracto de saturacion obtenido por el método para conductividad eléctrica por extracto
de saturacion y determinacion por conductivimetria, se determinan las concentraciones de
Calcio, Magnesio, Potasio y Sodio por espectrofotometria de absorcion y emision atdmica con
llama de aire-acetileno.
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Nota 1: Los atomos de Ca y Mg tienden a formar, en la llama de aire-acetileno, compuestos refractarios,
especialmente con fosfato y aluminio y lo atomos de K y Na estan sujetos a interferencias de ionizacion.
Para minimizar estos problemas se agrega lantano como agente supresor.

Puede usarse espectrometria de emision atdmica de plasma por acoplamiento inductivo (EEA-PAI) como
método alternativo para la determinacion de Calcio, magnesio y sodio en el extracto de saturacion.

e Este método es recomendable en suelos afectados por sales (CE > 0,5 dS/m).

Equipos y materiales especiales

e Espectrofotometro de absorcion atomica (EAA) con lamparas de Ca y Mg.

Reactivos

Durante el analisis, usar solamente reactivos de grado analitico reconocido y agua de clase 1
segun la NCh 426/2 (CE < 0,2 mS/m a 25°C).

e Acido Clorhidrico, HCI.

e Solucion de Lantano, 10 g/L de La. Preparada a partir de Cloruro de Lantano Heptahidrato
grado analitico.

e Solucion de lantano, 2 g/L de La: Diluir 100 ml de la solucion de lantano de 10 g/L a 500 ml
con agua.

e Solucion estandar de calcio, 1000 mg/L de Ca.

e Solucion estandar de magnesio, 1000 mg/L de Mg.: Disponible en el comercio.

e Solucion estandar de potasio, 1000 mg/L de K.

e Solucion estandar de sodio, 1000 mg/L de Na.

e Solucion de estandares mezclados de Ca, Mg.

e Serie de estandares mezclados de Ca, Mg, K y Na.

Nota 2: Si por las caracteristicas del espectrofotometro es necesario utilizar otros rangos de concentracion

para que las lecturas se sitlien en la zona de la linealidad, proceder a efectuar las diluciones que sean

necesarias, siguiendo como referencia la técnica descrita.

Procedimiento

1. Mezclar 5 ml del extracto de saturacion diluido 1 > 10y 5 ml de solucion de lantano, 2g/L
de La.

Nota 3: La dilucion final del extracto es, por lo tanto, 1> 20.

2. En un EAA con llama de aire-acetileno y calibrado con la serie de estandares mezclados de
Ca, Mg, Ky Na, leer las concentraciones de Ca y Mg por absorcion atémica a 422,7 nm y
285 nm, respectivamente, y las concentraciones de K y Na por emision atomica a 766,5 nm
y 589,0 nm, respectivamente.
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Calculos

e (Calcular las concentraciones de Ca, Mg, Na y K solubles en el extracto de saturacion,
expresadas en mmol+/L segun:

Ca (mmol+/L) = (a-b)

Mg (mmol+/L) = (a-b)*1,64

Na (mmol+/L) = (a-b)*0,87

K (mmol+/L) = (a-b)*0,51

Donde:
a = mg/L de Ca, Mg, Na o K en el extracto de saturacion diluido 1> 20
b = mg/L promedio de Ca, Mg, Na o K en los blancos diluidos 1> 20

e (Opcionalmente, calcular las concentraciones de Ca, Mg, Na, y K solubles en el extracto de
saturacion, expresadas en mg/L, segun:

Ca, Mg, Na y K (mg/L) = (a-b)*20

Donde:
a=mg/L de Ca, Mg, Na o K en el extracto de saturacion diluido 1> 20
b = mg/L promedio de Ca, Mg, Na o K en los blancos diluidos 1> 20

e (Opcionalmente, calcular las concentraciones de Ca, Mg Na, y K solubles en el extracto de
saturacion, expresadas en cmol+/kg de suelo, segun:

Ca, Mg, K, Na (cmol+/Kg) = Ca, Mg, K, Na (mmol+/L)*SA/1000

Donde:
Ca, Mg, Na, K (mmol+/L) = mmol+/L de Ca, Mg, Na o K en el extracto de saturacion.
SA = Saturacion de agua en %.

e Opcionalmente, calcular las concentraciones de Ca, Mg, K, y Na solubles en el extracto de
saturacion, expresadas en mg/kg de suelo, segun:

Ca, Mg, K, Na (cmol+/Kg) = Ca, Mg, K, Na (mmol+/L)* SA/100

Donde:
Ca, Mg, Na, K (mmol+/L) = mmol+/L de Ca, Mg, Na o K en el extracto de saturacion.
SA = Saturacion de agua en %.
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5.3.8 Andlisis de Materia Organica y TOC por combustion Himeda y
Determinacion Colorimétrica del Cromato Reducido.

Método Referenciado a:

» NCh426/2.1997.Agua grado reactivo para analisis - Especificaciones - Parte 2: Analisis
fisicoquimico y microbioldgico de agua potable, aguas crudas y aguas residuales. Instituto
Nacional de Normalizacion, Santiago, Chile, 6 p.

» Metson, A.J, L.C Blakemore and D. A. Rhoades.Methods for the determination of soil organic
carbon: a review, and application to New Zealand soils. New Zealand journal of science 22,205-
228.

» Schulte, E.E.1995. Recommended soil organic matter test.

» “Métodos de Analisis Recomendados para los suelos de Chile, Revision 2006”, Instituto de
Investigaciones Agropecuarias (INIA), Sadzawka, A.; Carrasco, M?A.; Grez, R.; Mora, ML,;
Flores, H.; Neaman, A.

Principio y alcance.

e El método consiste en una combustion himeda de la materia organica con una mezcla de
dicromato acido sulfdrico. Después de la reaccion se mide colorimétricamente el cromato
reducido.

e Este método es aplicable a todos los suelos minerales (carbono organico <20%).

Equipos y materiales especiales.

e Espectrofotdmetro rango visible con cubetas de 10 mm de paso de luz.
e Plancha aislante.

Reactivos.

Durante el analisis, usar solamente reactivos de grado analitico reconocido y agua de clase 2

segun NCh426/2 (CE < 0,5 mS/m 25°C).

e H.S0.96% d = 1,84 Kg/L.

e Solucion de dicromato de sodio 0,5 mol/L: Disolver 149 g de dicromato de sodio, Na2Cr.07*2H20,
en agua y diluir a 1000 ml.

Nota 1: La solubilidad del dicromato de sodio dihidrato (1800 g/L a 20°C) es mayor que la del dicromato de

potasio (120 g/L a 20°C), lo que permite aumentar la concentracion de dicromato y, por lo tanto, aplicar el

método en un mayor rango de concentraciones de carbono organico.

e Solucion estandar de sacarosa, 100 mg/L de C: Disolver 238 g de sacarosa,Ci2H220+1, en agua
y diluir a 1000 ml.
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e Serie de estandares de sacarosa.

A seis matraces aforados de 10 ml agregar:

- 0-10-20-30-40-50 ml de la solucién estandar de sacarosa 100 mg/mL de C.
—> Agua hasta enrasar

Esta serie de estandares contiene: 0-10-20-30-40-50 mg/ml de C.

Procedimiento

1. Pesar 1-2 g (exactitud 0,01 g) de suelo seco al aire en un matraz Erlenmeyer de 125-150 ml.
Incluir 2 blancos (matraces sin muestra) y seis matraces con 1 ml de la serie de estandares
de sacarosa.

Nota 2: Si el contenido de materia orgénica del suelo es mayor de 10% pesar 0,2 g (exactitud 0,001 g).

2. Agregar 10 ml de solucion de dicromato de sodio 0,5 mol/L.

3. Agregar cuidadosamente y rapidamente 20 ml de acido sulfirico mientras se agita la

suspension para evitar puntos localizados de ebullicion.

Agitar y dejar reposar sobre la plancha aislante bajo campana durante 30 min.

Agregar 70 ml de agua.

Mezclar y dejar reposar durante la noche.

Leer la absorbancia a 600 nm del sobrenadante claro, cuidando de no disturbar el sedimento

del fondo el matraz.

SO O

Galculos

e Dibujar una curva de calibracion en los mg de carbono de la serie de estandares de sacarosa
en el eje de las X y las absorbancias en el eje de las Y. Obtener la ecuacion de regresion de
mejor ajuste.

Nota 3: El coeficiente de regresion Rz, debe ser > 0,99. De lo contrario, repetir las determinaciones.

e Calcular los contenidos de C en la muestra y en los blancos por resolucion de la ecuacion de
regresion.

e (Calcular la concentracion de carbono en la muestra segun:

(i) En los suelos de pH >6,5

a-b
10xS

carbono organico(%) =

Donde:
a=mg de C en la muestra
b = mg promedio de C en los blancos
S = masa en gramos de la muestra
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(ii) En los suelos de pH < 6,5

a-b

carbono organico(%) =
ganico%) = ~oxs

x1,16

Donde:
a=mg de C en la muestra
b = mg promedio de C en los blancos
S = masa en gramos de la muestra
1,16 = factor de relacion con el método de titulacion (Walkley y Black)

e (Calcular la concentracion de materia organica en la muestra segun:

Materia Organica (%)=carbdn organico(%)x 1,724

Donde:
1,724 = factor estimado de conversion.

5.3.9 Andlisis de Azufre por Extraccion con Solucion de Dihidrogeno Fosfato
de Calcio 0,01 mol/L y Determinacion Turbidimétrica

Método Referenciado a:

» NCh426/2.1997. Agua grado reactivo para analisis - Especificaciones - Parte 2: Analisis
fisicoquimico y microbioldgico de agua potable, aguas crudas y aguas residuales. Instituto
Nacional de Normalizacion, Santiago, Chile, 6 p.

» Dewis, J and F. Freitas. 1970. Physical and chemical methods of soil and water analysis FAO,
Soils Bulletin N°10, Rome, Italy.275p.

» “Métodos de Analisis Recomendados para los suelos de Chile, Revision 2006”, Instituto de
Investigaciones Agropecuarias (INIA), Sadzawka, A.; Carrasco, M?A.; Grez, R.; Mora, M?L.;
Flores, H.; Neaman, A.

Principio y alcance

e La muestra de suelo se extrae con una solucion de dihidrogeno fosfato de calcio 0,01 mol/L

y el S-S0. extraido se mide por turbidimetria previa conversion a BaSO..

e Este método se usa para estimar la deficiencia de azufre para las plantas y es recomendado

para suelos de bajo contenido de sales (Conductividades inferiores a 0,5 dS/m).

Equipos y materiales especiales

e Envases de plastico de base cuadrada, de 150 ml.
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e Agitador reciproco.
e Espectrofotometro visible con cubeta de 10 mm de paso de luz.

Reactivos

Durante el analisis, usar solamente reactivos de grado analitico reconocido y agua de clase 1
segun la NCh 426/2 (CE < 0,2 mS/m a 25°C).

e Solucion de dihidrogeno fosfato de calcio 0,01 mol/L: Disolver 12,6 g de dihidrogeno fosfato
de calcio, Ca (H2P04)2*H:0, en alrededor de 4L de agua y diluira 5 L.

e (arbon activo.

Nota 1: Si el carbon contiene S-S04, agregar solucion de dihidrogeno fosfato de calcio, 0,01 mol/L. Luego

lavar con agua y secar a 105°C.

e Acido acético

e Solucion de dcido acético 10 mol/L: Diluir 572 ml de acido acético 100 % o 590 ml de acido
acético 96% a 1L con agua.

e Solucion de goma arabiga al 5%: Disolver 2,5 g de goma arabiga en agua caliente, filtrar en
caliente, enfriar y diluir a 50 ml.

e Solucion precipitante: En un recipiente adecuado agregar.
75 ml de solucion de acido acético 10 mol/L.
25 ml de solucion de goma arabiga al 5%.
20 g de acetato de bario, Ba (CHsCOO), disolver calentando y filtrar.
Esta solucion debe tener un pH 3,7 — 4,1.

e Solucion estandar de azufre, 1000 mg/L de S-SOa: Disolver 5,435 g de sulfato de potasio,
K-SQ4, en agua y diluir hasta 1L.

e Solucion estandar de azufre, 100 mg/L de S-SO.: Diluir 25 ml de la solucion estandar de
S-S04 de 1000 mg/L a 250 ml con solucion de dihidrogeno fosfato de calcio 0,01 mol/L.

e Serie de estandares de S-SO:
Transferir 0-1-2-5-10-20 ml de la solucion estandar de 100 mg/L de S-S04 a seis matraces
aforados a 100 ml. Enrasar con solucion de dihidrogeno fosfato de calcio 0,01 mol/L
Esta serie contiene 0-1-2-5-10-20 mg/L de S-S0..

Procedimiento

1. Pesar 20,0 g + 0,1 g de suelo seco al aire en un envase de plastico de base cuadrada, de
150 ml. Incluir 2 blancos y una muestra de referencia. (ver preparacion de muestra seca al
aire 5.5.1).

Agregar aproximadamente 0,5 g de carbon activo.

Agregar 50 ml de solucion de dihidrogeno fosfato de calcio 0,01 mol/L.

Agitar durante 30 min a 25°C y filtrar.

Pipetear 10 ml de los extractos, de los blancos y de la serie de estandares en matraces
Erlenmeyer de 50 ml o tubos de vidrio.

6. Agregar 1 ml de solucion precipitante y mezclar.

7. Dejar en reposo por 30min, agitar y leer la absorbancia a 440 nm.

Nota 1: Debe leerse antes de 3 horas.

O RCOMND
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Nota 2: En el caso de sobrepasar el rango, repetir la determinacion diluyendo los extractos con solucion de
hidrégeno fosfato de calcio 0,01 mol/L.

Calculos

e Dibujar una curva de calibracion con las concentraciones de S-SO: de la serie de estandares
en el eje de la X y las absorbancias en el eje de las Y. Obtener la ecuacion de regresion de
mejor ajuste.

Nota 3: El coeficiente e regresion R?, debe ser > 0,99. De lo contrario, repetir las determinaciones.

e (Calcular las concentraciones de S-SO4 en el extracto de la muestra y en los blancos por
resolucion de la ecuacion de regresion.

e (Calcular la concentracion de S-S0. en la muestra segun:

S-S04 (mg/Kg) = (@-b)x25xD

Donde:
a =mg/L de S-S0 en el extracto
b = mg/L promedio de S-S0 en los blancos
D = factor de dilucion del extracto de las muestras (si se requiere).

5.3.10 Andlisis de Azufre en Extracto de Saturacion y Determinacion por
Colorimetria con Cromatode Bario (Suelos Salinos pH >6.5)

Método Referenciado a:

» NCh426/2.1997. Agua grado reactivo para analisis - Especificaciones - Parte 2: Analisis
fisicoquimico y microbioldgico de agua potable, aguas crudas y aguas residuales. Instituto
Nacional de Normalizacion, Santiago, Chile, 6 p.

» “Métodos de Analisis Recomendados para los suelos de Chile, Revision 2006”, Instituto de
Investigaciones Agropecuarias (INIA), Sadzawka, A.; Carrasco, M?A.;Grez, R.;Mora, M?L.;Flores,
H.;Neaman,A.

Principio y alcance

e El extracto de saturacion obtenido por el método para conductividad eléctrica, extracto de
saturacion y determinacion por conductivimetria, punto (obtencion del extracto de saturacion),
se trata con una solucion acida de Cromato de bario para precipitar el SO+2 como sulfato
de bario. El exceso de Cromato de bario se precipita por alcalinizacion y el Cromato libre,
equivalente a la cantidad de SO4+2presente, se determina por colorimetria.

e Este método es recomendado para los suelos afectados por sales (CE > 0,5 dS/m).
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Equipos y materiales especiales

e Espectrofotometro visible con celdas de una longitud de paso de luz de 10 mm.
e Papel filtro de tamafio de poro < 3 pm.

Reactivos

Durante el analisis, usar solamente reactivos de grado analitico reconocido y agua de clase 1

segun la NCh 426/2 (CE < 0,2 mS/m a 25°C).

e Acido Clorhidrico, HCI.

e Solucion de Cromato de bario 0,025 mol/L en HCI =0,75 mol/L: Diluir 65 ml de HCI 37% o
77 ml de HCI 32% en aprox. 750 ml de agua. Agregar 6,35 g de Cromato de bario, BaCrOa, y
enrasar a 1L. Dejar reposar durante la noche vy filtrar si es necesario.

e Amoniaco en solucion

e Solucion de amoniaco 2,5 mol/L: Diluir 76 ml de amoniaco 32% 0 94 ml de amoniaco 25%
con agua a 500 ml.

e Solucion estandar de sulfato 200mmol-/L:

Disolver 17,43 g de sulfato de potasio, K2S0., en agua y diluir a 1000 ml.

Disolver 14,20 g de sulfato de sodio, Na2S0., en agua y diluir a 1000 ml.
e Serie de estandares de sulfato.

A seis matraces aforados de 200 ml agregar:

—> 0-1-2-3-4-5 ml de solucion estandar de sulfato 200 mmol-/L.

—>» Agua hasta enrasar.

Esta serie de estandares contiene 0-1-2-3-4-5 mmol-/L de sulfato.

Procedimiento

1. Estimar la concentracion de sulfato en el extracto de saturacion de la siguiente forma:
—> Multiplicar la CE en dS/m por 10.
—> Restar las concentraciones en mmol-/L de COs y HCOs.

—> Restar la concentracion en mmol-/L de Cl.

Esto es:

Concentracion estimada de S04 (mmol-/L) = CE x 10 — COs — HCOs - CI

2. Calcular la alicuota de extracto de saturacion segun:
S0+% estimado < 1 mmol-/L - 25 ml.
S04% estimado 1-2,5 mmol-/L = 10 ml.
S04 estimado 2,5-10 mmol-/L > 2 m.
S04% estimado 10-25 mmol-/L - 1 ml.
S04%estimado > 25 mmol-/L - Calcular una alicuota proporcional del extracto de saturacion
diluido 1> 10.
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Para los blancos usar una alicuota de cada uno de los extractos blancos similar a la estimada
para la muestra.
3. Transferir la alicuota calculada del extracto de saturacion y 5 ml de la serie de estandares a
matraces aforados de 50 ml.
Diluir con agua hasta un volumen aproximado de 25 ml.
Agregar 1,2 ml de solucion de amoniaco 2,5 mol/L y mezclar.
Agregar 5 ml de solucion de BaCrOs, mezclar y dejar en reposo un minimo de 3 horas.
Agregar 1,0 ml de solucion de amoniaco 2,5 mol/L, mezclar enrasar con agua.
Filtrar por papel filtro
Medir absorbancia a 372 nm.

LORCO ST YR

Calculos

e Dibujar una curva de calibracion con las concentraciones de S-S0 de la serie de estandares
en el eje de las X y las absorbancias en el eje de la Y. Obtener la ecuacion de regresion de
mejor ajuste.

Nota 1: El coeficiente de regresion,R?, debe ser > 0,99. De lo contrario, repetir las determinaciones.

e Calcular la concentracion de SO« por resolucion de la ecuacion de regresion.

e (Calcular la concentracion de SO+ en el extracto de saturacion, expresada en mmol-/L, segun:

S0:%(mmol-/L)= (A-B) x 5 x D/A:

Donde:
A= mmol/L de sulfato calculados para el extracto de saturacion de la muestra.
B = mmol/L de sulfato calculados para el los blancos.
D = Factor de dilucion para el extracto de saturacion. Si corresponde.
A1=ml de alicuota.

e QOpcionalmente, calcular la concentracion de S04 en el extracto de saturacion expresada en
mg/Kg de suelo, segun:

S0+ (mg/Kg) = SO:* (mmol-/L) x PSA x 0, 16

Donde:
S0+% = mmol-/L de SO+2%en el extracto de saturacion.
PSA = saturacion de agua en %
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5.3.11 Andlisis de Fosforo por Extraccion con Solucion de Bicarbonato de
Sodio 0,5 MOL/I a pH 8,5 y determinacion Colorimétrica del Azulde
Molibdeno.

Método Referenciado a:

» NCh426/2. 1997. Agua grado reactivo para analisis - Especificaciones - Parte 2: Analisis
fisicoquimico y microbioldgico de agua potable, aguas crudas y aguas residuales. Instituto
Nacional de Normalizacion, Santiago, Chile, 6 p.

» NCh2058.1999 Suelos — Determinacion de Fosforo extraible con solucion de bicarbonato de
sodio. INN, Santiago, Chile.

» “Métodos de Andlisis Recomendados para los suelos de Chile, Revision 2006”, Instituto de
Investigaciones Agropecuarias (INIA), Sadzawka, A.; Carrasco, MPA.; Grez, R.; Mora, ML.;
Flores, H.; Neaman, A.

Principio y alcance

e Este método se usa como indice del P disponible en suelos y se conoce como “P-olsen”.
La utilidad del extractante se basa en que la solucién de bicarbonato de sodio reduce la
concentracion de los iones calcio, aluminio y Hierro (lll) por precipitacion de carbonato de
calcio e hidroxido de aluminio y hierro (lll) y libera asi iones fosfato a la solucidn.

e Lamuestra de suelo se extrae con una solucion de bicarbonato de sodio 0,5 mol/LapH 8,5y
el fosforo en el extracto se determina por colorimetria mediante el método azul de molibdeno
usando acido ascorbico como reductor.

e Este método es aplicable a todos los tipos de suelo.

Equipos y materiales especiales

e Agitador magnético (no indispensable)

e Frascos de plastico de base cuadrada de 150 ml de capacidad.

e Agitador reciproco.

e Papel filtro de tamafio de poro < 8 ym, libre de P.

e Espectrofotdmetro que cubra el rango de 800-900 nm, con celdas de una longitud de paso
de luz de 10 mm.

Reactivos

Durante el analisis, usar solamente reactivos de grado analitico reconocido y agua de clase 1
segun la NCh 426/2 (CE < 0,2 mS/m a 25°C) y con un pH > 5,6.

e Solucion de hidroxido de sodio, NaOH, 1 mol/L: Disolver 40 g de NaOH en agua. Enfriar y diluir
a 1L con agua. Guardar en un envase de polietileno herméticamente cerrado.



Guia de muestreo y de andlisis quimicos, para la investigacion confirmatoria y evaluacion de riesgo en suelos/sitios con presencia de contaminantes

Solucion de bicarbonato de sodio, NaHCOs, 0,5 mol/L a pH 8,5: Disolver 42,0 g (exactitud 0,1
g) de NaHCOs en agua y diluir a 1000 ml. Ajustar a pH 8,50 + 0,02 con solucion de NaOH.
Guardar en envase de polietileno.

Nota 1: Verificar y reajustar el pH de esta solucion inmediatamente antes del uso, debido a que cambia en
el tiempo y tiene incidencia en la solubilizacion de P.

Solucion de bicarbonato de sodio, NaHCOs, 1 mol/L a pH 8,5: Disolver 84,0 g (exactitud 0,1 g)
de NaHCOs en agua y diluir a 1000 ml. Ajustar a pH 8,5 + 0,02 con solucion de NaOH. Guardar
en envase de polietileno.

Carbon activado que de una absorbancia del blanco < 0,015 unidades.

Solucion de molibdato de amonio: Disolver 12,0 g de heptamolibdato de amonio tetrahidrato,
(NH4)sMo7024*4H-0, en 250 ml de agua.

Solucion de tartrato de potasio y antimonio: Disolver 0,30 g de tartrato de potasio y antimonio
(Il hemihidrato,KSb0OC4H406*1/2H20, en 100 ml de agua.

Reactivo mezclado.

En un matraz aforado de 2000 ml mezclar:

—> 1000 ml de acido sulfdrico 2,5 mol/L.

- 250 ml de solucion de molibdato de amonio.

—> 100 ml de solucidn de tartrato de potasio y antimonio.

—>» Agua hasta enrasar.

Guardar este reactivo en botella de vidrio, en la oscuridad y en un lugar frio.

Reactivo para desarrollo de color:

Agregar a un matraz aforado de 1000 ml:

—>» 250 ml de reactivo mezclado,

—> 1,25 g de acido ascdrbico, CsHsO0s, disolver y

—>» Agua hasta 1L.

Este reactivo debe prepararse cuando se requiera y no guardarse por mas de 24h.

Solucion estandar de fosforo, 1000 mg/L de P. Utilizar solucion comercial o disolviendo 4,39
g de KH-PO: en 1L de agua clase 1.

Solucion estandar de fosforo, 10 mg/L de P: Diluir 10 ml de la solucion de 1000 mg/L de P a
1000 ml con agua.

Serie de estandares de fosforo.

A siete matraces aforados de 100 ml agregar:

- 0-1-2-5-10-25-50 ml de la solucion estandar de 10 mg/L de P.

—> 50 ml de solucion de bicarbonato de sodio 1 mol/L.

—>» Agua hasta enrasar.

Esta serie contiene: 0,0-0,1-0,2-0,5-1,0-2,5y 5,0 mg/L de P.

Estas soluciones son estables por 1 mes.

Procedimiento

1.

Pesar 2,5 g (exactitud 0,01 g) de muestra, seca al aire y < 2 mm, en un frasco de plastico.
Incluir dos blancos y una muestra de referencia por cada 20 muestras.

Nota 2: El tamaiio y forma del envase son de relevancia, pues inciden en la cantidad de P solubilizado.

2.
3.

Agregar 0,3 g de carbon activado.
Agregar 50 ml de solucion de bicarbonato de sodio 0,5 mol/L.
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4. Tapar los frascos e inmediatamente agitar a 180 golpes/min, exactamente por 30 min a 20-
25°C, en un agitador reciproco.

5. Una vez finalizada la agitacion, filtrar inmediatamente a través de un papel filtro.

Nota 3: Si un filirado sale coloreado, agregar carbon activado al filiro y volver a filtrar. Si persiste la

coloracion, hacer un blanco mezclando 5 ml de filtrado con 20 ml de agua y leer la absorbancia a 880 nm

(Usar el valor obtenido en los calculos).

6. Transferir 5 ml de la serie de estandares, de los blancos y de los extractos de las muestras a
recipientes de vidrio.

7. Lentamente agregar 20 ml del reactivo para desarrollo de color agitando suavemente para
liberar CO-.

8. Dejar reposar por 60 min.

9. Leer la absorbancia contra agua a 880 nm.

Nota 4: EI complejo de color azul alcanza su maxima intensidad después de 1h y es estable al menos por

10 hrs.

Nota 5: Si la intensidad del color desarrollado en la muestra es mayor que la del estandar mas alto, reducir

la alicuota a 5 ml a un volumen menor, agregar suficiente solucion de bicarbonato de sodio para completar

el volumen de 5 ml y desarrollar color.

Calculos

e Dibujar una curva de calibracion con las concentraciones de P en la serie de estandares en el
eje de la X y las absorbancias en el eje de las Y. Obtener la ecuacion de regresion de menor
ajuste.

Nota 6: El coeficiente de regresion Re, debe ser > 0,99. De lo contrario, repetir las determinaciones.

e Calcular las concentraciones de P en el extracto de la muestra y en los blancos por resolucion
de regresion.

e (alcular la concentracion de P en la muestra segun:

P(mg/Kg) = (a-b) x D x 20

Donde:
a =mg/L de P en el extracto de la muestra.
b = mg/L promedio de P en los blancos.
D = factor de dilucion del extracto de la muestra (si se requiere).

5.3.12 Anadlisis de Hidrocarburos
Método Referenciado a:

» Método D5369-93 de la ASTM (2003)
» Método 3540C y 3541 de la US EPA (1996, 1994).
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Principio y alcance

La extraccion Soxhlet es una de las técnicas analiticas mas ampliamente usadas; es un
procedimiento para la extraccion de compuestos organicos no volatiles y semivolatiles de sélidos,
como suelos, lodos y residuos. Este método asegura el contacto intimo de la matriz de la muestra
con el solvente de extraccion. La extraccion de hidrocarburos del petroleo por Soxhlet provee
fracciones de C6 a C50. Para la 6ptima extraccion de los compuestos organicos, los solidos deben
estar en particulas pequenas; mientras mas pequefias sean las particulas, mas area de superficie
y contacto y, por lo tanto, mejor extraccion. Asi, sdlidos de mayor tamafio deben ser reducidos a
pequefias particulas antes de la extraccion. El desarrollo del método de extraccion Soxhlet incluye
encontrar un solventeo mezclas de solventes que tengan una alta afinidad por los analitos y una
baja afinidad por la matriz de la muestra sdlida. El solvente debe tener una alta volatilidad porque
debe ser removido al final de la extraccion para concentrar el analito de interés (Weisman, 1998).

Hidrocarburos del petréleo en suelo

Para extraer los hidrocarburos de suelos contaminados se utiliza el métodode reflujo con equipo
Soxhlet, tomando como referencia los métodosD5369-93 de la ASTM (2003) y 3540C y 3541 de
la US EPA (1996, 1994).

Este método consiste en extraer los hidrocarburos contenidos en el suelo, mediante la accion
de un solvente organico volatil apropiado, que es reflujado a través de la muestra varias veces
durante un tiempo determinado. El solvente es evaporado y posteriormente condensado en un
refrigerante, se le hace pasar por la muestra y se le regresa al origen para ser nuevamente
evaporado. La muestra solida es mezclada con sulfato de sodio anhidro para eliminar el agua
residual, se le coloca en un dedal o cartucho de papel o fibra de vidrio y se usa un solvente
organico apropiado para su extraccion en un equipo Soxhlet. Mediante los reflujos del solvente y
la temperatura se permite el contacto intimo de la muestra con el solvente de extraccion, de esta
manera se logra la liberacion de los hidrocarburos presentes en la muestra. El extracto organico
Se concentra (Si es necesario) o bien se evapora para realizar el intercambio de solvente, acorde
con el método de cuantificacion.

Equipos y materiales especiales

e Equipo de reflujo Soxhlet de 250 ml.

e Perlas de ebullicion.

e (Cartuchos de celulosa o fibra de vidrio.
e Balanza analitica.

e Vaso de precipitados 250 ml.

e \iales.

e Espatula.
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Reactivos

e Sulfato de sodio anhidro (Na2S0x).
e Diclorometano (cloruro de metileno, CHzCl2) grado HPLC.

Procedimiento

1. Colocar de 5 a 10 g de suelo seco y finamente molido en un cartucho de celulosa o fibra de
vidrio.

2. Adicionar sulfato de sodio anhidro en una relacién suelo: sulfato 1:1 y mezclar.

3. Colocar cada cartucho conteniendo las muestras dentro de la camisa o columna extractora
del equipo Soxhlet.

4. Adicionar 125 + 5 ml de diclorometano en el matraz de bola y colocar suficientes perlas de
ebullicion para evitar la proyeccion del solvente al calentarse.

5. Ensamblar el equipo Soxhlet e iniciar calentamiento hasta alcanzar una temperatura de 45°C.

6. Mantener el reflujo en estas condiciones durante 8 horas, de tal manera que se efectien
entre 6 y 8 reflujos por hora, lo que permitira la liberacion de los analitos.

7. Después de 8 horas, el extracto organico contendra todos los hidrocarburos solubles en
diclorometano. Pasar el matraz balén a un rota evaporador y concentrar el extracto organico
a sequedad.

8. Recuperar el concentrado en un vial de 40 ml con tapon de teflon para su cuantificacion
por métodos cromatograficos o gravimétricos. Utilizar un solvente adecuado al método
cromatografico utilizado para cuantificar y elegir el volumen de reconstitucion del residuo
considerando el tipo de inyeccion cromatografica del que se disponga (Manual o autosampler)
y luego considerar el volumen de extracto en el calculo final de la concentracion. En caso de
realizar la cuantificacion por métodos gravimétricos utilizar un balon previamente tarado para
la evaporacion del solvente y luego pesar el residuo en balanza analitica.

5.3.13 Andlisis de Metales Pesados Totales (Arsénico, Plomo, Cobre, Mercurio,
Cadmio, Fierro, Zinc, Cromo, Manganeso ).

Método Referenciado a:

» Método EPA 3050B"

» NCh426/2.1997. Agua grado reactivo para analisis - Especificaciones - Parte 2: Andlisis fisico-
quimico y microbioldgico de agua potable, aguas crudas y aguas residuales. Instituto Nacional
de Normalizacion, Santiago, Chile, 6 p.

Principio y alcance

e La muestra seca y molida de suelo, se digiere con &cido nitrico, Acido clorhidrico y peroxido

10 | diferencia en el andlisis de cada uno de los metales indicados, corresponde a los diferentes métodos de lectura, especificos
para cada metal.

1" Actualmente no existe oficialmente una Norma Chilena para el analisis de metales en suelos. Por eso se indica la Norma de la EPA.
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de hidrogeno y luego en solucion digerida se pueden determinar las concentraciones de
metales pesados por EAA.
Este procedimiento es aplicable a todos los tipos de suelos.

Reactivos

HCI P.A Concentrado.

HNO® PA.

Peroxido de Hidrogeno P. A.
Agua grado reactivo.

Equipos y materiales especiales

Plancha calefactora.
Matraz Erlenmeyer.

e Bola de vidrio para digestion.

e Matraz aforado.

e Balanza analitica.

e Tamiz

Procedimiento

1. Pesar de 1 a2 g de muestra seca tamizada (ver preparacion de la muestra) y homogénea.

2. Adicionar 10ml de acido Nitrico 1:1 y dejar en reflujo por 10 min.

3. Adicionar 5 ml de &cido nitrico concentrado dejar en reflujo por 30 min, repetir hasta que la
digestion sea completa, evaporando hasta 5ml.

4. Adicionar 2 ml de agua y 3 ml de peroxido al 30% y continuar adicionando 1ml de peroxido
hasta que deje de burbujear. No adicionar mas de 10 ml.

5. Reducir hasta volumen de 5 ml calentando a 95°C por 2hrs sin ebullir.

6. Adicionar 10ml de acido clorhidrico concentrado y cubrir el cuello del matraz con la bola de
vidrio para digestion. Prosiga con el reflujo a 95°C por 15min.

7. Filtre la muestra digestionada con papel filtro cuantitativo a un matraz aforado de volumen
adecuado dependiendo de la razon de pre concentracion que desee obtener.

8. Lea los metales pesados en un equipo de absorcion atémica llama a la longitud de onda

adecuada y utilizando la lampara que corresponda a cada metal.
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I 5.3.14 Lectura de Metales pesados por absorcion Atomica Llama
Método Referenciado a:

» 3111 B Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater, 21th Edition

Principio y alcance

e Este método es aplicable a la determinacion de, cadmio, cromo, cobre, hierro, plomo,
manganeso, niquel y zinc. El método se basa en la medicion de los iones totales por aspiracion
directa hacia una llama aire-acetileno, mediante espectrofotometria de absorcion atomica.

Reactivos

e Aire, de calidad especificada por el fabricante del espectrofotémetro.

e Acetileno, de calidad especificada por el fabricante del espectrofotometro.

e QOxido nitroso, de calidad especificada por el fabricante del espectrofotdmetro.

e Agua grado reactivo, para la preparacion de todos los reactivos, curva de calibracion y agua
de dilucion.

e Soluciones Patrones para Cadmio, Plomo, Cromo, Cobre, Zinc, Fierro, Manganeso, Niquel,
Potasio. Utilizar soluciones estandares comerciales o prepararlas a partir de reactivos grado
analitico.

¢ Solucion de calcio: Disolver 6,30 mg de carbonato de calcio p.a. en 50 mL de acido clorhidrico
1:5. Si es necesario, hervir suavemente para obtener completa disolucion. Enfriar y diluir a 1
000 mL con agua grado reactivo.

Equipos y materiales especiales

e Espectrofotometro de absorcion atomica, provisto de accesorios para ser utilizado por
aspiracion directa.

Procedimiento

1. Operacion del equipo de absorcion atomica

2. Seguir las instrucciones del fabricante para ajustar las condiciones dptimas de operacion de

equipo.
3. Condiciones instrumentales para la determinacion
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Elemento Longitud de Tipo de llama Sensibilidad Rango éptimo

onda (nm) (mg/L) de trabajo (mg/L)
Cd 228,8 aire-acetileno oxidante | 0,01 0,1-4
Zn 213,9 aire-acetileno oxidante | 0,01 0,05-2
Cu 324,8 aire-acetileno oxidante | 0,03 0,2-10
Cr 357,9 aire-acetileno reductora | 0,04 0,2-10
Fe 248,3 aire-acetileno oxidante | 0,04 0,3-10
Mn 279,5 aire-acetileno oxidante | 0,03 0,1-10
Ni 232,0 aire-acetileno oxidante | 0,05 0,3-10
Pb 217,0 aire-acetileno oxidante | 0,08 1-20

Si la concentracion del elemento de interés se encuentra sobre el intervalo de calibracion lineal,
aplicar cualquiera de los siguientes procedimientos para efectuar la determinacion:

1. Cambiar la longitud del paso 6ptico (longitud del mechero).

2. Seleccionar una longitud de onda secundaria de menor sensibilidad y libre de posibles
interferencias espectrales.

3. Usar diferentes concentraciones de los estandares de calibracion, si el equipo lo permite.

4. Preparar una dilucion de la preparacion inicial (se recomienda no aplicar factores de dilucion
mayores de 10).

Lectura de la muestra

e Lavar el nebulizador aspirando agua que contenga 5 mL de acido nitrico concentrado por litro.

e Llevar a cero el instrumento.

e Atomizar la muestra y determinar su absorbancia.

e Atomizar los estandares al comienzo y al final de cada serie de mediciones, y a intervalos, si
las series son de muchas muestras.

e Atomizar entre cada muestra o estandar el blanco, para verificar la estabilidad.

Nota: En la determinacion de hierro y manganeso, antes de enrasar las muestras, a 25 mL adicionar 0,5 mL

de solucion de calcio para su posterior aspiracion.

I 5.3.15 Analisis de PCBs en Suelos
Método Referenciado a:

» Método EPA 8082A
» Método EPA 3540 (Extraccion Soxhlet)
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Principio y alcance

La muestra liofilizada y tamizada en tamiz de 0.355 mm es sometida a extraccion soxhlet con
n-hexano y luego los congéneres extraidos son cuantificados en el extracto organico por analisis
cromatografico con un detector de captura de electrones.

Reactivos

Hexano calidad analisis de trazas.

Cobre solido pulverizado.

Florisil.

Estandar comercial en mezcla o individual de los congéneres de PCBs a estudiar.

Equipos y materiales especiales

Sistema Soxhlet

Sistema Rotavapor.

Columnas de vidrio con frita porosa.

Shaker.

Cromatdgrafo gaseoso con detector ECD.

Columna capilar para cromatografia gaseosa capaz de resolver eficientemente los congéneres
en estudio.

Tamiz 0.355 mm.

Viales vidrio ambar de 2 ml.

Nitrdgeno gas.

Procedimiento

S

©® N>

Pesar 5 g de muestra liofilizada, tamizada y homogénea.

Poner la muestra en un dedal de celulosa y llevar a reflujo en un equipo soxhlet por 24hrs
con 100ml de hexano.

Concentrar la muestra en rotavapor hasta conseguir un volumen aproximado de 10ml.
Agregar 2 gr de cobre solido pulverizado y agitar en shaker durante a lo menos 12hrs.
Preparar una columna de vidrio con fondo poroso con 3g de florisil previamente activado a
150°C por 1hry realizar clean up del extracto organico obtenido.

Eluir la muestra con 100 ml de Hexano calidad analisis de trazas.

Concentrar el extracto organico hasta casi sequedad en rotavapor.

Traspasar el extracto organico a un vial ambar de 2 ml.

Concentrar casi a sequedad con nitrogeno gaseoso y reconstituir el extracto con 1.5 ml de
hexano calidad analisis de trazas adicionando también en este punto el estandar interno.

. Inyectar la muestra en cromatdgrafo gaseoso con detector de captura de electrones

previamente calibrado con los congéneres que se desea estudiar.
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I 5.3.16 Determinacion del contenido de humedad

Método Referenciado a:

» Zagal, E. y Sadzawka , A. (2007). Protocolo de métodos de andlisis para suelos y lodos.
Universidad de Concepcidn. Facultad de Agronomia. 103 pp.

Principio y alcance

La muestra de suelo secada a 40°C se seca luego a una temperatura de 105° hasta masa
constante. La fraccion evaporada, al contenido de agua.

Notas:

e Se asume que la pérdida de masa del suelo o del lodo a 105°C es agua; sin embargo, en
algunos materiales, una parte del contenido organico se descompone a esa temperaturay en
otros, algunos minerales, como el yeso, pierden agua de cristalizacion.

e Los valores del contenido de agua de las muestras secadas a 40°C se usan para corregir los
resultados de los andlisis que dependen de la masa, a una base comun de lodo o suelo seco
a 105°C.

Equipos y materiales especiales

e Estufa para secado, de preferencia con ventilacion forzada de aire, capaz de mantener una
temperatura de 105°C + 5°C.

¢ Recipientes de metal o vidrio con tapa hermética, capacidad de 25 a 100 mL.

e Desecador con un agente secante activo.

e Balanza de precision con una exactitud de 0,01 g.

Procedimiento

Pesar en un recipiente con tapa, seco y pre-pesado:

e 10ga 20 g (exactitud 0,01 g) de suelo seco a 40°C+2°C y <2 mm.

e (Colocar en la estufa (2.1) y secar destapado a 105°C+5°C hasta masa constante.
e Retirar de la estufa, tapar y enfriar en desecador.

e Sacar del desecador y pesar inmediatamente con una exactitud de 0,01 g.

e (Calcular el contenido de agua del suelo seco a 40°C+2°C, expresado en porcentaje en base a
muestra seca a 105°C+5°C, segun:

Agua suelo seco a 40°C (%) = (g-h)/(h-i)*100

donde:

g = masa en g del suelo seco a 40°C + recipiente
h = masa en g del suelo seco a 105°C + recipiente
i = masa en g del recipiente
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e (Calcular el factor de correccion por humedad (Fhsuelo) segun:

Fhsuelo = (100 + Agua (%)/100)
donde:
Agua (%) = contenido de agua del suelo seco a 40°C

Nota: el factor de correccion por humedad, Fhsuelo, Se usa para expresar resultados en base a
suelo seco a 105°C. Para ello se multiplican por Fhsuelo, los resultados que dependen de la masa
y que se han determinado en el suelo seco a 40°C.

I 5.3.17 Determinacion de la temperatura del suelo
Principio y alcance

La temperatura del suelo afecta el clima, el crecimiento de las plantas, la descomposicion de la
materia organica y muchos otros procesos que ocurren en el suelo.

Equipos y materiales

e Termometro digital o analogo.

e (lavo o varilla metalica de 12 cm.
e Martillo.

e TermoOmetro de calibracion.

e (Cinta de medir.

Procedimiento

1. Introduzca el clavo hasta una profundidad de 7 cm, para hacer un orificio en el suelo.
2. Coloque el termometro con el sensor en el orificio hecho con el clavo.

3. Deje que el termometro se estabilice con la temperatura del suelo.

4. Anote la temperatura respectiva en su block de terreno.
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5.4  Analisis in situ

En la mayoria de las investigaciones las muestras tomadas se envian al laboratorio para someterlas
al programa de andlisis disefiado previamente. Sin embargo, en algunas circunstancias, puede
ser de interés complementar los andlisis de laboratorio con determinaciones in situ, con la
ayuda de equipos portatiles. Estos analisis son muy Utiles ya que permiten obtener resultados
rapidamente y tomar decisiones en un plazo breve. No obstante, dado el bajo nivel de resolucion
que normalmente ofrecen, deben entenderse como técnicas auxiliares y complementarias de las
determinaciones de laboratorio.

Para el andlisis in situ de muestras solidas se pueden utilizar los siguientes equipos:
e Detectores de metales por espectroscopia de fluorescencia por rayos X (XRF);

e Detectores de fotoionizacion (PID) o detectores de ionizacion por llama (FID), que pueden
detectar compuestos organicos volatiles y semivolatiles;

e Tubos de deteccion, para compuestos organicos.
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6 ANALISIS ECONOMICO DE LAS ALTERNATIVAS DE ANALISIS
QUIMICOS Y MUESTREO

Para realizar una aproximacion a los costos involucrados en el muestreo de contaminantes en
suelo, se han propuestos dos escenarios de analisis, un escenario parcial y otro detallado (Tabla 6.1).

El escenario parcial, contempla parametros basicos involucrados en el estudio de una muestra
de suelo, que deberian ser considerados al momento de realizar la primera caracterizacion de
un suelo/sitio contaminado. Por otra parte, el escenario detallado, considera un mayor niimero
de parametros y de una mayor especificidad, incluyendo por ejemplo, casos en los que se
requiera determinar la especiacion de un determinado contaminante. Este tipo de aproximacion
deberia ser aplicado al momento de realizar una caracterizacion mas especifica de un suelo/sitio
contaminado.

Los valores aproximados de cada escenario son: Escenario Parcial UF 10,02 y escenario completo
101,28. Se indican también valorizaciones de analisis para sitios background y sitios con potencial
presencia de contaminantes (Tablas 6.2 y 6.3)

Cabe destacar que estos valores son aproximaciones para una sola muestra y pueden variar
dependiendo del laboratorio que realice los analisis.

Tabla 6.1: Escenarios de anélisis de parametros en suelos, para la obtencion de los costos invo-
lucrados.

Escenario parcial Escenario detallado
Parametro Valor en UF | Parametro Valor en UF
pH 0,15 Alcalinidad 0,16
Conductividad eléctrica 0,1 CIC 0,29
Sulfato 0,12 CICE 0,28
Materia organica 0,63 Carbono Organico 1,5
Macroelementos 2,4 Aluminio, Aluminio extractable, Aluminio
(K,Na,Ca,Mag) de intercambio, Cromo, plomo, Cadmio, 7,3
Microelementos 0,72 Mercurio, Arsénico, Selenio, Cobalto, Boro,
(Fe, Mn, Zn, Cu) Litio.
Nitrégeno (Total y organico) | 0,9 Nitrato, Nitrito, Amonio 1,2
Plaguicidas y Herbicidas
Dimetoate
Cloridazon
Aldicarb
Fosforo (Total y Organico) | 1,3 Cyanazina 44
Lenacil
Simazina
Carbaryl
Atrazina
Propazina
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Tebuconazol
Metil Clorpirifos 4,4
Clorpirifos
24D 44
Clorpiralyd 4.4
Oxifluorfen 4.4
Pesticidas
Alfa-BHC
Hexaclorobenceno
Beta-BHC
Gama-BHC
Delta-BHC
Heptacloro

Aldrin

Heptacloro Epoxido
Endosulfan |
pp-DDE, 4.4
Dieldrin
Endrin
Endosulfan Il
pp-DDD
pp-DDT
Metoxiclor
Trifluralin
Paration
0,p-DDT
Lindano
Hidrocarburos Totales 3,7 Hidrocarburos Aromaticos 4.4
Hidrocarburos Alifaticos 4.4
BTX 315
PCP 4.4
Trihalometanos 4
Dioxinas y Furanos 39,0
PCB's 4,2
Antibidticos 4,2
Valor total escenario parcial | 10,02 Valor total escenario Completo 101,28

Nota: la Tabla 6.1 fue elaborada con valores estimativos de laboratorios que realizan analisis de
suelo en Chile, sin embargo la metodologia de analisis no siempre corresponde a los métodos
sugeridos en esta guia.
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Tabla 6.2: Valores involucrados para el analisis quimico en zonas Background.

Metales
Hg Mercuriémetro ng kg-' Método EPA 7473
0,58
Absorcion atomica con vapor frio | pg kg-' | Método EPA 7471B
As Digestion Acida Métodos EPA 3050B y 3052
Cuantificacion por EAA ng kg-' Método EPA 7060 A 0,58
Electrotérmica (Horno de grafito)
Cr (V) Digestion alcalina ug kg-' | Método EPA 3060
0,64
Cuantificacion por ICP Método EPA 6010 C
(Inductively Coupled Plasma)
Cu, Cr,Fe, | Digestion acida Métodos EPA 3050B y 3052
Ni, Zn, Cd,
Pb, Mn Método EPA 6010 C 0,39 c/u
Cuantificacion por ICP Hg kg-' | Método EPA 7060 A
Cuantificacion por EAA ng kg-'
Electrotérmica
Parametros complementarios
CIC Extraccion en acetato de amonio | mgkg-' | Método 4.1
y EAA Métodos de analisis 0,29
recomendados para los
suelos de Chile. INIA
Fosfato Extraccion con bicarbonato de mg kg-' | NCh 2058.1999 0,47
(Fésforo sodio y cuantificacion por EAM
Disponible)
Materia Combustion Himeda % Método 7.1y 7.2
organica
Pérdida de peso por calcinacion Métodos de analisis 0,63
recomendados para los
suelos de Chile. INIA
pH pH por suspension y - Método EPA 9045C 0,15
determinacion potenciométrica

(*) Los precios estimados en la valorizacion, son un promedio de los laboratorio que respondieron
a la solicitud de cotizacion de los parametro, sin embargo no todos realizaban las técnicas que se
sugieren en la tabla, mas fueron considerados de igual forma en la estimacion.
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Tabla 6.3: Valores involucrados para el analisis quimico para Suelos/sitios con potencial presencia

de contaminantes

Metales
Hg Absorcion atémica con ug kg-' | Método EPA 7473 0,58
vapor frio
As Reduccion con pg kg-' | Método EPA 7062 0,58
Borohidruro y absorcion
atémica
Cu, Cr, Fe, Ni, | En terreno:
Zn, Cd, Pb, Espectrometria de Método EPA 6200
Mn fluorescencia de rayos X
Método EPA 7000B
En laboratorio: mg kg-' | 3111 B Standard Methods for 0,41
Espectrofotometria de the Examination of Water and
Absorcion Atémica llama Wastewater, 21th Edition
(EAA-Llama)
Analisis de peligrosidad
TCLP Lixiviacion de EPA 1311 (diseAado para
(Toxicity | inorganicos determinar la movilidad de
E::(r;arllci:;znstlcs mgkg-' | compuestos orgénicos e 6,38
Procedure) inorgdnicos presentes en
liquidos, sdlidos y residuos)
SPLP Lixiviacion de EPA 1312 (disefiado para
(Synthetic inorganicos determinar la movilidad de
Precipitation 1 -
Leaching mg kg- compuestos organicos e 6,38
Procedure) inorgdnicos presentes en el
suelo)

(*) Los precios estimados en la valorizacion, son un promedio de los laboratorio que respondieron
ala solicitud de cotizacion de los parametro, sin embargo no todos realizaban las técnicas que se

sugieren en la tabla, mas fueron considerados de igual forma en la estimacion.
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Para valorizar el muestreo

Si se quiere llegar a un valor estimativo de un muestreo de suelos se debe tener en consideracion
los siguientes items para un presupuesto:

ONREIS ROORIOM -

Tl

Horas Hombres utilizadas en el muestreo

Namero de muestreadores que se requieran para realizar la toma de muestra (s)
Alojamientos

Alimentacion del personal

Tipo y valor de vehiculo necesario para el terreno (esto dependera del terreno donde se debe
llegar)

Combustible, esto se puede valorizar considerando el kilometraje total del muestreo

Auger o barreno, este equipo se utiliza cuando las muestras no son superficiales
Implementos generales de la toma de muestra, tales como guantes: bolsas, envases, palas,
espatulas, carta de terreno, etc.

Requerimientos especificos del mandante (tales como: cursos, evaluaciones de salud,
competencias, seguros de vida u otros)
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ANEXO A

e Ficha tipo para la identificacion del sitio de muestreo y anotaciones de los parametros medidos
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ANEXO B

¢ [nformacion sobre la normativa nacional e internacional.
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INFORMACION SOBRE LA NORMATIVA NACIONAL E INTERNACIONAL

1 Normativa nacional

Cuando se analiza el registro nacional de investigacion, sorprende el escaso nimero de
publicaciones cientificas dedicadas al estudio y analisis de la contaminacion de suelos en
Chile. Esta falencia sin embargo, contrasta con el interés que manifiesta el Estado por crear
una normativa que prevenga la contaminacion y remedie suelos en Chile, que permita facilitar la
identificacion de sitios contaminados y finalmente otorgar una alternativa de utilizacion.

La promulgacion, en enero del afio 2010, de la Ley N°20.417,que modifico la ley N°19.300 de
Bases Generales del Medio Ambiente, en el articulo 70, letra g, establecié que es deber del MMA
“Proponer politicas y formular normas, planes y programas en materia de residuos y suelos
contaminados, asi como la evaluacion del riesgo”

La base regulatoria chilena, en particular en el caso de los suelos, esta evolucionando rapidamente
a establecer normativas basadas en riesgo mas que en valores deterministicos, como ha sido el
proceso regulatorio hasta la fecha, para el caso de las normas de la calidad primaria del aire y
el agua. La ausencia de regulacion respecto a calidad de suelos impide realizar evaluaciones
de impacto ambiental apropiadas cuando este compartimento esta involucrado vy, a través de
ellas, establecer responsabilidades por dafio ambiental cuando ello ocurra. Desde los afios 1990,
a partir de la Ley de Bases del Medio Ambiente, y su actualizacion en el aflo 2010, se han ido
incorporando aspectos contenidos en la normativa internacional, como elemento de juicio para
determinar probables impactos ambientales en el compartimento suelo y derivar a partir de ellos
posibles riesgos para la salud humana.

En el afio 2009, el Consejo Directivo de CONAMA aprobo la Politica Nacional para la Gestion de
Sitios con Presencia de Contaminantes, orientada a reducir los riesgos asociados a la salud de la
poblacion y al medio ambiente a través de una gestion coordinada y costo eficiente.

Posteriormente y, como consecuencia de estudios y evaluaciones preliminares realizadas a lo
largo del pais, el Ministerio de Medio Ambiente dicté el 2011 la Resolucion Exenta N° 1690,
complementada en el afio 2013 por la Res.Ex. 406, aprobando la metodologia para la gestion de
suelos con potencial presencia de contaminantes.
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Resolucion Exenta 406/2013

La Resolucion Exenta N°1690 que aprobd la metodologia para la identificacion y evaluacion
preliminar de suelos abandonados con presencia de contaminante, podria considerarse como uno
de los primeros procedimientos metodoldgicos para el andlisis de suelos contaminados. Esta fue
establecida como parte del cumplimiento del articulo 70, letra g) de la Ley N°20.417 y se divide
en dos etapas denominadas Fase | y Fase Il. Adicionalmente, en el afio 2012, el Ministerio del
Medio Ambiente complementd esta resolucion con la publicacion de la Guia Metodoldgica para la
Gestion de Suelos con Potencial Presencia de Contaminantes.

Esta guia entiende como gestion de los sitios con presencia de contaminantes, al proceso asociado
con las etapas de: identificacion y confirmacion de la presencia de contaminantes; evaluacion de
riesgos; y control, mitigacion y seguimiento para la recuperacion ambiental de estos sitios, en
funcion de sus respectivos usos futuros.

La Fase |, tiene como objetivo la identificacion y priorizacion de suelos abandonados con presencia
de contaminantes.

Para ello es necesario recopilar la informacion del area de estudio de instalaciones o actividades
abandonadas, identificar y georreferenciar los suelos potencialmente contaminados, priorizar
los suelos de acuerdo al riesgo ambiental y la salud humana. Posteriormente, la aplicacion de
una ficha de inspeccion que considera desde |a actividad productiva que generan la presencia
del contaminante hasta el receptor, permite la elaboracion de un listado priorizado de suelos
abandonados con potencial presencia de contaminante.

La Fase Il, consiste en la evaluacion preliminar sitio-especifica del riesgo. El primer procedimiento,
considerado como investigacion preliminar, es utilizar la informacion previamente desarrollada
en la Fase |, para formular la hipotesis sobre la distribucion de los contaminantes en el suelo
abandonado. Este paso, requiere de la realizacion de diversos estudios historicos, geograficos,
del medio fisico y de los receptores, que permitan generar el desarrollo de un modelo conceptual.
Finalmente una visita de reconocimiento permitira evaluar la hipétesis en estudio y complementar
la informacion existente.

Un segundo paso de esta Fase, denominado investigacion confirmatoria, se llevara a cabo
cuando las conclusiones del procedimiento anterior determinen la necesidad de continuar con
las labores de investigacion del suelo abandonado con presencia de contaminantes. Uno de los
procedimientos determinantes en esta etapa es el desarrollo y ejecucion de un plan de muestreo
para evaluar las concentraciones del contaminante en el area de interés y definir el riesgo
potencial del contaminante.

La Fase lll, se desarrolla cuando, a partir de la investigacion confirmatoria, se corrobora la
existencia de un riesgo potencial o si se trata de una situacion que compromete a poblaciones
humanas y ecosistemas. Se inicia entonces una evaluacion de riesgo ambiental y se determinan
medidas de control, mitigacion o reduccion del riesgo (Figura 1).



EVALUACION PRELIMINAR SITIO-ESPECIFICA

ony

REGIONAL: Identificacién, Priorizaci

)

Jerarquizacién de SPPC

DEL RIESGO

\

Levantamiento de antecedentes

Actividades potencialmente
contaminantes en lugares definidos

v

Listado de SPPC Georreferenciado

Sospecha de
Contaminacién

I

L4

Listado Priorizado de SPPC

Priorizacion

v

identificacion

| Aplicacion de Ficha de inspeccién

Fin del
Proceso

de fuente-

ruta-recepto;

Listado Jerarquizado de SPPC

T

\

Etapa 1: Investigacion preliminar

Incluye estudio histérico del sitio, geogréfico,
del medio fisico, de los receptores.

Modelo conceptual. Visita de reconocimiento

erificacion de
existencia de
Fuente - Ruta
- Recepto

Fin del

Proceso

S|

Y

Etapa 2: investigacién confirmatoria

Revision de informacion existente

Plan de muestreo, ejecucion y analisis

- Definicién de contaminantes de interés

- Hipotesis de distribucién de contaminantes
-Tamaio del SPPC

- Componentes ambientales a muestrear

- Muestras blanco o background

- Analisis quimicos de muestras

- Andlisis in situ

- Procedimientos de control y aseguramiento de la
calidad

- Comparacién de valores de referencia

Contaminantes
sobre valores
de referencia

Fin del

Proceso

EVALUACION DEL RIESGO

)

Y PLAN DE ACCION

Investigaciones mas detalladas
(Evaluacioén de riesgo)

Y

Etapa 1: Evaluacién del riesgo Ambiental
Caracterizacion del SPPC

Evaluacion de la Exposicién y toxicidad
Caracterizacion del riesgo

Analisis de incertidumbre

Evaluacion de efectos

Riesgo
Inaceptable

Fin del

Proceso

Y

Etapa 2: Plan de accién

Medidas de control de corto plazo

- Generacién de una estrategia

- Comunicacion del Riesgo

- Implementacion de acciones de control inmediatas
Medidas de control a Mediano y Largo Plazo

- Evaluacion e implementacion de alternativas

de remediacion

Figura 1: Esquema de las fases de investigacion de un sitio contaminado (MMA, 2012).
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Politica Nacional para la Gestion de Sitios con Presencia de Contaminantes

Esta politica surgi6 ante la necesidad de identificar, confirmar y controlar los sitios contaminados
del pais, con la idea de evaluar y minimizar los riesgos a la salud humana y al medio ambiente,
pero también con la intencion de armonizar esta preocupacion con las actividades econdmicas
necesarias para el desarrollo del pais.

Esta politica fue desarrollada en el marco de un Comité Intersectorial donde participaron
activamente profesionales de diferentes instituciones con competencia en la materia, y fue
aprobada por el Consejo Directivo de CONAMA el 25 de agosto del afio 2009.Los lineamientos
generales de la politica incluyen:

Los criterios de identificacion y evaluacion requieren ser consensuados, sistematicos
y especificos de manera tal, que aseguren que la informacion pueda ser comparable
en un respectivo nivel o etapa. Las bases de datos e informacion que se generen, a
su vez, deben estar claramente estructuradas y responder a un disefio de registro
estandarizado. Esto para facilitar su intercambio.

El proceso de control opera con decisiones caso a caso, y deben basarse en un
enfoque de analisis de riesgo a la salud de la poblacién y al medio ambiente.
Los conceptos de control de riesgo deben vincularse a la sustentabilidad y a los
requerimientos del uso del sitio.

La formacion y capacitacion metodologia y especializada, tanto para las autoridades
como para otros sectores, es un requisito previo para la gestion eficiente y apropiada
de los sitios con presencia de contaminantes.

La gestion de sitios con presencia de contaminantes debe realizarse en forma
gradual, en diferentes niveles de evaluacion que tomen en cuenta los conocimientos
técnico-cientificos mas recientes y sobre la base de la priorizacion en funcion de la
magnitud del problema.

La gestion de sitios con presencia de contaminantes requiere la interaccion
coordinada entre el sector publico, sector privado y comunidad.

En términos generales el objetivo central de la politica esta orientado a reducir los riesgos
asociados a la salud de la poblacion y al medio ambiente a través de un sistema de gestion
coordinado y costo eficiente, y sus objetivos especificos plantean:

1.ldentificar una institucionalidad para la Gestion de Sitios con Presencia de

Contaminantes.

2. Fortalecer y armonizar el marco normativo para la Gestion de Sitios con Presencia de

Contaminantes incluyendo su prevencion.

3. Generar instrumentos de gestion sistematicos y costo eficientes para la Gestion de

Sitios con Presencia de Contaminantes.

4. |dentificar y desarrollar las medidas de mitigacion complementarias a la Gestion de

Sitios con Presencia de Contaminantes.
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5. Promover la difusion, formacion, capacitacion e investigacion en materia de Gestion de
Sitios con Presencia de Contaminantes.

6. Identificar y desarrollar instrumentos economicos para la Gestion de Sitios con
Presencia de Contaminantes.

7.Disefar e implementar un sistema de informacion para la Gestion de Sitios con
Presencia de Contaminantes.

8. Promover una mayor conciencia y participacion en la poblacion en relacion a la Gestion
de Sitios con Presencia de Contaminantes.

El Ministerio del Medio Ambiente, a partir de 2013, inicid un proceso de actualizacion de esta
politica, considerando sus avances y las recomendaciones establecidas por la Organizacion para
la Cooperacion y el Desarrollo Econémico (OCDE).

2 Normativa Internacional sobre Determinacion de Valores
Background

Diversos protocolos para muestreo de suelos contaminados han sido establecidos por paises
como Suiza, Canada y Estados Unidos. La aplicacion de dichos procedimientos permite planificar
un disefio de muestreo costo-tiempo eficiente para obtener una informacion confiable sobre
la presencia y distribucion de contaminantes. Para que esto sea posible, la representacion
de la heterogeneidad debe enfatizarse en el area de estudio junto con los procedimientos de
pre-tratamiento de las muestras. Esto considera una planificacion cuidadosa acorde con las
circunstancias actuales (nimero de muestras, resolucion espacial), la cuantificacion de errores
asociados a dichos procedimientos, y una relacion razonable entre los costos y beneficios.

Una de las estrategias para la reduccion de errores en el muestreo y pre-tratamiento de muestras
se basa en los principios de la ISO 9000, donde se indica que lo principal es documentar el
procedimiento realizado desde la planificacion hasta la evaluacion. Existen ademas otros
requerimientos esenciales, tales como: personal calificado, uso de material adecuado, equipo e
instalaciones, acreditacion de laboratorios.

Para el caso de la estimacion de los valores background de suelos a nivel internacional se
han desarrollado metodologias que se encuentran basadas en los mismos principios que l0s
mencionados anteriormente para el caso de la evaluacion de sitios contaminados, esto es:
evaluacion y analisis de riesgos a la salud humana y a los ecosistemas, eficiencia costo-tiempo,
representatividad, documentacion de informacion y estandarizacion de métodos.

En los sub-capitulos posteriores se presenta un analisis de las metodologias desarrolladas en
distintos paises para el establecimiento de los valores background de sus suelos.

2.1  Alemania

De acuerdo a la metodologia presentada por la Asociacion Nacional para la Proteccion del
Suelo (Bund-Lénder-Arbeitsgemeinschaft Bodenschutz, LABO), es posible de dividir en dos
grandes etapas el proceso de establecimiento de valores background: Recoleccion de datos y
Determinacion de valores background tal como se presenta en Figura 2.
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Figura 2: Esquema simplificado de la metodologia sugerida por LABO (Alemania) para el
establecimiento de valores background en suelo (adaptado de LABO, 2003).

2.1.1 Etapa 1: Recoleccion de datos

La recoleccion debe considerarlos aspectos establecidos a continuacion: (Es importante destacar
que en el caso de existir bases de datos establecidas en programas anteriores de muestreo y
evaluacion de suelos, se sugiere incluirlos dentro de la evaluacion para la derivacion de los valores
background).

e Seleccion de sitios y toma de muestras

La seleccion del sitio debe estar basada en una estrategia de muestreo, de modo de establecer
una coleccion representativa de los niveles de base. En este sentido es posible basarse en
la metodologia para la preparacion de patrones de muestreo sistematicos y aleatorios (no
sistematicos) presentada en la norma DIN ISO 10381-1. Para los casos en que se cuente con
informacion limitada, se hace recomendable establecer un muestreo sistematico orientado, de
tipo cuadricula para toda el area en evaluacion.

Una vez se hayan identificado los sitios a evaluar, es necesario establecer un patron basico de
descripcion del sitio, ya que el posterior analisis de los datos para la estimacion de los niveles
background en suelos debe ser establecido en base a sitios uniformes y adecuados al estudio en
cuestion. Para mayores detalles al respecto se recomienda consultar el documento de "mapeo
de suelos" presentado por el Grupo de Trabajo de Ciencias del Suelo en 1994 (Arbeitsgruppe
Bodenkunde, 1994").

Los métodos y técnicas de muestreo, asi como el manejo de las muestras de suelo tienen
una influencia decisiva en el resultado de las investigaciones y, por lo tanto, también en su
comparabilidad. Como fuente de orientacion detallada al respecto, son sugeridos los procedimientos
establecidos en las normas ISO DIN 10381-2, -4, -5 y DIN ISO 11464.

T Los tipos de suelo son jerarquicamente clasificados de acuerdo a sus unidades sistematicas: compartimento (gj. suelos terrestres,
suelos semiterrestres, suelos semisubhidricos y suelos subhidricos).
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¢ Seleccion de sustancias para analisis

Como consideraciones generales, debe tenerse en cuenta que los niveles naturales de sustancias
inorganicas en suelos pueden haber sido fuertemente incrementadas por entradas antropogénicas.
Si bien los niveles base de Niy Cr en suelos dependen principalmente de la geologia del material
parental, las concentraciones de Zn, Pb, Cd y Cu (entre otros) son, particularmente en el caso de
la superficie del suelo, fuertemente influenciadas por actividades antropogénicas.

En el caso de sustancias organicas, se estima que sus concentraciones naturales son en general
irrelevantes, y que su presencia en suelos tiene (con las contadas excepciones de casos de
actividad volcanica e incendios de bosques) principalmente un origen antropogénico.

La seleccion de las sustancias a analizar debe realizarse en base a la ocurrencia e importancia
de éstas. Dentro de los puntos a considerar para la seleccion de sustancias o grupo de sustancias
se tiene:

i. Su distribucion difusa en suelos, es decir, deben ser incluidas aquellas sustancias que
no s6lo sean parte de “hot spots” de contaminacion producto de actividades puntuales
industriales o humanas.

ii. Su relevancia en rutas de exposicion (suelo-agua subterranea, suelo-humanos,
suelo-cadena alimenticia) utilizadas para las estimaciones de riesgo a la salud humana.

iii. Toxicidad.
En el caso aleman, LABO sugiere que el establecimiento de valores background de suelos sea

efectuado en base a las siguientes sustancias:

- Sustancias inorganicas: As, Cd, Cr, Cu, Hg, Ni, Pb, Se, Sh, Tl, Zn
- Sustancias organicas: PCBs, PAH:s, B(a)P, HCH, HCB, PCDD/F

e Analisis quimicos

Debe tenerse en consideracion que las sustancias seleccionadas cuenten con procedimientos
analiticos establecidos y de preferencia estandarizados, como por ejemplo la extraccion con agua
regia y/o (i) el contenido total mediante digestion con acido clorhidrico, para el caso de sustancias
inorganicas. En el caso de las sustancias organicas, pueden ser utilizados distintos métodos, mas
se recomienda tener un estandar de aplicacion.

Para ambos casos, para determinar los limites de deteccion y cuantificacion de los analisis
quimicos, se sugiere utilizar los requisitos establecidos en la norma DIN 32 645.
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2.1.2 Etapa 2: Determinacion de valores background

¢ Parametros para diferenciacion de datos

Para el establecimiento de valores de referencia significativos a nivel nacional y regional, es
necesario diferenciar los analisis en base a los parametros presentados en Tabla 1.

Tabla 1: Parametros para analisis de sustancias organicas e inorganicas en suelos

Horizonte de suelo

Horizonte base Suelo superior Suelo/superficie

inferior
Sustancias inorganicas
Material parental 000 XXX XXX
Uso de suelo XXX XXX 000

Tipo de éarea XXX XXX
Sustancias organicas
Material parental
Uso de suelo XXX XXX
Tipo de area XXX XXX

xxx Se recomienda diferenciacion / 0oo En general, no es necesario diferenciar / --- Sin diferenciacion

En cuanto a la diferenciacion por uso de suelo, es recomendada la derivacion delos valores
basicos para los principales tipos de uso de la tierra cultivable, pastizales y bosques.

En el caso de diferenciacion por horizontes, se recomienda diferenciar entre los siguientes
grupos:

- Horizontes superiores del suelo
- Horizontes inferiores del suelo
- Horizontes de subsuelo

Evaluacion de datos

El primer paso para la estimacion de valores background en base a los andlisis efectuados es
la armonizacion de los datos, lo cual debe ser entendido como el proceso para crear un unico
conjunto de datos que cumplan con los requisitos dela derivacion delos valores de fondo.

Como regla general, una armonizacion de datos conduce a una reduccion mas o menos pronunciada
del tamafo muestreal, pero es, sin embargo, esencial para obtener evaluaciones fiables. Para ello,
una estrategia apropiada de armonizacion de datos debe contemplar los siguientes aspectos:
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e Comprobar la integridad delos campos de datos basandose en los requisitos
minimos establecidos.

e Comparabilidad de las diferentes estrategias de muestreo, puntos de referencia,
clasificaciones y métodos de analisis.

e Asegurar una distribucion espacial suficiente de los puntos de muestreo.

e |dentificar y eliminar los resultados atipicos de indices de contaminacion.

El segundo paso es el andlisis estadistico de los datos, de manera de identificar y eliminar los
resultados de contaminacion atipicos y extremos. Un método simple y robusto para la identificacion
de los valores atipicos y los valores extremos se muestra a continuacion (ver también la norma
ISO/CD 19258):

e Los valores atipicos son valores que sobrepasan o quedan por debajo de los
percentiles 75y 25 en mas de 1,5 veces la distancia intercuartil (rango intercuartil
= percentil 75-percentil 25), respectivamente.

e Los valores extremos son valores que sobrepasan o quedan por debajo de los
percentiles 75 y 25 en mas de 3 veces la distancia intercuartil, respectivamente.

Finalmente, se estiman los valores background, para lo cual LABO sugiere especificar los
percentiles 50? (mediana) y 90. Este calculo debe hacerse en base a un nimero de pruebas
minimo de n=20. La mediana tiene la ventaja de que es insensible a los valores atipicos, y que
con ello los valores "menores que el limite" puede ser adecuadamente evaluados.

2.2  Australia

Los estandares para el muestreo de suelo estan particularmente basados en la Guia para el
muestreo e investigacion de suelos potencialmente contaminados con compuestos no voldtiles
y semi voldtiles (AS 4482.1) y compuestos voldtiles (AS 4482.2). Esta guia provee una pauta
para recolectar una cantidad de informacion suficiente y confiable, para la evaluacion de un sitio
potencialmente contaminado con compuestos no volatiles, semi-volatiles y volatiles (Figura 3).

El procedimiento en general consiste en una investigacion preliminar que permite elaborar un
plan de muestreo preliminar para confirmar la presencia de contaminantes y, de ser positiva
su presencia, se realiza una investigacion mas detallada del sitio de estudio para disefiar una
estrategia de muestreo, que considere los objetivos de la investigacion, la distribucion del
contaminantes, los patrones de muestreo y los tipos de muestras mas indicados a utilizar.
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Proceso de investigacion

Estudio preliminar Estudio confirmatorio
e |nformacion requerida e |nvestigacion detallada del sitio
e Fuentes de informacion e Objetivos de la calidad de datos
e Plan de muestreo para inspeccion del sitio ¢ Disefio de una estrategia de muestreo
o Muestreo preliminar e Coleccion de las muestras
e Aseguramiento de la calidad
Reporte de la investigacion preliminar del sitio

Figura 3: Procedimiento de investigacion establecido en AS 4482.1.

Adicionalmente, la Guia de muestreo de suelos compuestos en la evaluacion y gestion de
contaminacion de suelos, proporciona una ayuda para asegurar el uso adecuado de un muestreo
compuesto de suelo.

Aunque la utilizacion de muestras compuestas reduce los costos analiticos y de muestro, la
técnica tiene limitaciones que deberian ser consideradas. Entre ellas, la principal es que impide
descubrir los puntos mas contaminados, debido a que las submuestras con altas concentraciones
de contaminante podrian ser enmascaradas debido a un efecto de dilucién en el procedimiento
de muestreo.

La guia ademas, describe las situaciones en las cuales el muestreo compuesto no debe ser
utilizado. Entre ellas, cuando se requiera determinar la extension de la contaminacion, evaluar
el riesgo a la salud, cuando los compuestos sean semi-volatiles y volatiles (como por ejemplo
hidrocarburos aromaticos policiclicos), en suelos con alto contenido de arcilla, debido a las
dificultades en la mezcla de muestras individuales, y en analisis de lixiviados.

La legislacion australiana considera ademas un protocolo de muestreo de suelos acopiados? que
seran dispuestos en otro lugar o eliminados. Este protocolo debe trabajarse en forma conjunta
con los estandares AS 4482.1 y 4482.2. El procedimiento conduce, igualmente, a la obtencion
de informacion preliminar del sitio con el proposito de categorizar el sitio en dominios o pilas
de almacenamiento que pueden tener una historia de contaminacion similar o pueden estar
constituidos por el mismo tipo de material. El protocolo sefiala distintos procedimientos de toma de
muestra, dandole un mayor énfasis al nimero de muestras a tomar de acuerdo a procedimientos
estadisticos, que dependen también del volumen de suelo acopiado. Un esquema general del
procedimiento es sefialado en la Figura 4.

2 Industrial Waste Resource Guidelines: Soil Sampling
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Investigacion del sitio
( Basado en AS 4482.1)

|

Definir dominios de suelo o pilas de
almacenamiento de diferente clasificacion

|

Determinar el volumen del dominio o
pilas de almacenamiento

| }

Volumen Volumen
<200 m3 > 200 m?3
Tasa de muestreo minimo Tasa de muestreo minimo
-1:25 m3 - Tmuestra cada 25 m?
-10 muestras con un - 10 muestras con un
95% de confianza 95% de confianza
A 4
Volumen
> 2500 m?

|

Tasa de muestreo minimo
-1:25m?
- 1:250 m3con un
95% de confianza

Figura 4: Determinacion de la tasa de muestreo minimo en el sitio.

2.3  Estados Unidos

La USEPA (Agencia de Proteccion Ambiental de los E.E.U.U), tiene varias guias e informes técnicos
relativos a la determinacion de niveles de referencia de contaminantes en suelo, a las técnicas
de muestreo y de remediacion de suelos. A continuacion se indican algunas de las normativas
estadounidenses que han sido consideradas en este analisis:

Soil Screening Guidance (SSG; Guia para el Monitoreo de Suelo)
Esta guia presenta un marco de trabajo para desarrollar Niveles de Monitoreo de Suelo (SSLs,

en inglés), en base a un andlisis de riesgo, para la proteccion de la salud humana. El marco de
trabajo es flexible, basado en diferentes fases. La SSG se focaliza en una metodologia simple para
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el desarrollo de niveles de contaminantes sitio-especificos, los que no deben ser considerados
estandares nacionales de limpieza (remediacion), mas bien deben ser considerados como una
herramienta para facilitar la evaluacion de suelos/sitios y ayudar a las autoridades a eliminar
areas, vias o quimicos de preocupacion en las Listas Nacionales de Sitios Prioritarios.

Description and Sampling of Contaminated soils, A field Pocket Guide (Descripcion y muestreo de
suelos contaminados; guia de terrreno de bolsillo)

Esta guia describe los métodos de muestreo y técnicas que pueden ser usadas para i) un estudio
preliminar del sitio, ii) para un estudio detallado de la caracterizacion de contaminantes de un
sitio y iii) para la seleccion y disefio de las actividades de remediacion. Esta guia se disefid para
ayudar al personal de terreno, durante una visita y muestreo de una sitio contaminado, indicando
listas de chequeo de actividades y equipos e insumos necesarios para la realizacion de las
actividades de muestreo. Inicialmente su estructura explica la naturaleza de los contaminantes
en el suelo y por qué seria importante conocer la situacion de la contaminacion superficial del
suelo. Entrega ademas una lista de parametros basicos de caracterizacion del suelo, que deberian
ser estudiados en cualquier muestra de suelo. Especificamente entrega algunos protocolos de
andlisis de parametros en suelo, como el contenido de materia organica, olor, capacidad de
intercambio cationico (CIC), pH, potencial redox y otros, que fueron usados en la elaboracion de la
presente guia metodoldgica.

Guidance for Comparing Background and Chemical Concentrations in Soil for CERCLA Sites (Guia
para la comparacion de concentraciones basales y quimicas en suelo, para sitios incluidos en la
ley de Responsabilidad, Compensacion y Recuperacion Ambiental de los E.E.U.U.).

La USEPA desarroll¢ este documento para ayudar a la remediacion de sitios contaminados, para la
proteccion de la salud humana y disminuir el riesgo ecoldgico, mediante la estimacion de valores
background en los sitios de interés. En sentido estricto esta guia entrega una metodologia para
establecer Niveles de Monitoreo de Suelos (SSLs en ingles), para los contaminantes presentes en
el suelo.

Los objetivos centrales de esta guia son:

e Entregar una guia practica para la caracterizacion de concentraciones background
en los sitios de interés de la politica estadounidense.

e Presentar opciones para la evaluacion de niveles background en comparacion con
los valores de un sitio contaminado.

El proceso central de esta guia sobre el monitoreo de suelo involucra los siguientes pasos:

- Desarrollo de un modelo conceptual del sitio (MCS).

- Comparar el modelo conceptual al escenario definido por los estandares.

- Definir las necesidades de coleccion de datos.

- Muestreo y analisis del suelo en el sitio en cuestion.

- Calcular niveles de monitoreo de parametros sitio-especificos.

- Comparar concentraciones de contaminantes en los sitios, con los niveles de monitoreo.
- Determinar qué areas del sitio requieren de un estudio mayor.



130

Guia de muestreo yde analisis (,‘54“5:""3,“()()5, para la s’s’H%‘Sﬁ‘gﬁ(}s’()/‘” confirmatoria y evaluacion de 11esgo en St lelos/sitios con presencia de contaminantes

Parte de las indicaciones que aparecen en esta guia estadounidense han sido incorporadas en la
presente Guia Metodoldgica.

2.4 Nueva Zelanda

En la legislacion Neozelandesa, existe para los estandares de calidad para suelo la “Methodology
for Deriving Standards for Contaminants in Soil to Protect Human Health-NZ”. Esta normativa
surge debido al uso inconsistente y variable de valores sobre sitios contaminados, por lo que el
Ministerio del Medio Ambiente de Nueva Zelanda, determind desarrollar:

¢ Una metodologia nacional basada en el riesgo, para la determinacion de concentraciones
de contaminantes protectivas de la salud humana.

e Un set de criterios numéricos para contaminantes prioritarios como ejemplo de una
metodologia nacional.

e Opciones de manejo y accion en los sitios que superan los valores criticos. El valor
numeérico puede:

- Servir como una Etapa 1 (screening) o como un criterio de monitoreo, para evaluar si
existe un riesgo potencial a la salud humana.

- Cuando el valor numérico del criterio esta excedido, sirve como “criterio blanco” para
muchas situaciones, por ejemplo para desarrollar mayor investigacion sobre el riesgo en
sitios especificos.

En esta legislacion, el gobierno Neozelandés ha determinado estandares de suelo para
contaminantes prioritarios; especificamente para el arsénico, boro, cadmio, cromo, cobre, plomo
inorganico, mercurio inorganico, benzo (a) pireno, DDT, dieldrin, dioxinas, PCBs y pentaclorofenol.

Por otra parte, respecto del muestreo de sitios/suelos contaminados, existe la “Contaminated
Land Management Guidelines No. 5”, del Ministerio del Medio Ambiente Neozelandés, la cual
relne gran parte de la informacion referente al muestreo de sitios contaminados.

El proposito de esta guia es promover una aproximacion nacional consistente con la investigacion
y evaluacion de sitios contaminados. Especificamente esta guia:

- Indica la mejor practica que deberia ser aplicada para el muestreo y analisis de los
suelos en sitios donde existe 0 se sospecha que existan sustancias que impliquen un
riesgo a la salud de las personas.

- Entrega una guia sobre los principios que deberian ser aplicados para la interpretacion
de la data obtenida.

Lo primero que se cubre son los principios de como conducir un plan de investigacion y
como establecer la mejor practica que deberia seguirse para el muestreo y analisis de suelos
contaminados. La guia destaca cuatro principales areas de investigacion:
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- Los principios de la investigacion de suelo.

- Muestreo de suelo.

- Analisis de laboratorio.

- Conceptos basicos de interpretacion de datos.

Esta guia establece que el primer paso en las investigaciones de suelo es establecer claramente los
objetivos del muestreo. Estos deben definir por qué y como estan siendo colectadas las muestras
y debe llevar a la formulacion de la estrategia de muestreo (v.gr. donde colectar las muestras).
Los objetivos de muestreo son sitio-especificos y dependeran del proposito de la investigacion.
Dentro de los mas comunes objetivos de muestreo se incluyen:

Establecer el tipo y la ubicacion de la fuente de contaminacion.

- Establecer la naturaleza, grado y extension de la distribucion de la contaminacion (tanto
en la vertical como en superficie).

Verificar que la contaminacion en el sitio se ha reducido por debajo de un valor
establecido.

Determinar la naturaleza del material, para la caracterizacion del residuo.

En algunos casos puede ser apropiado establecer diferentes objetivos de muestreo
para diferentes areas dentro de un sitio. Esto muchas veces se denomina muestreo
estratificado.

Respecto de la planificacion del muestreo, la guia neozelandesa sugiere considerar los siguientes
puntos:

- Proposito de la investigacion.

- Objetivos de muestreo.

- Informacion sobre el sitio (ubicacion, historia, modelo conceptual con los contaminantes
identificados).

- Patron y estrategia de muestreo a ser usada.

- Requerimientos para el muestreo de parametros in-situ.

- Ubicacion, profundidad, tipo y nimero de muestras a ser colectadas.

- Métodos de muestreo a ser utilizadas.

- Orden de la toma de muestras (e.g. evitar contaminacion cruzada).

- Control de calidad.

- Procedimientos de descontaminacion.

- Manipulacion y preservacion de la muestra.

- Transporte de la muestra y tiempos de preservacion.

- Detalles de contacto del laboratorio encargado de los analisis quimicos.

En cuanto a la seleccion del patron de muestreo la guia, de forma similar a la de otros paises,
indica la aplicacion de los siguientes tipos (Figura 5):

- Juicio experto.
- Sistematico.
- Estratificado.
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Muestreo juicio experto: es un modelo de muestreo selectivo, en el cual la localizacion de los
puntos de muestreo se realiza basandose en el conocimiento previo que se tiene de la distribucion
de la contaminacion, a través de la historia del sitio, evidencia empirica o por juicio profesional.
La guia recomienda usar el juicio experto sdlo cuando hay informacion confiable sobre el sitio. El
juicio experto puede ser usado para:

- Entregar informacion sobre qué quimicos pueden estar presentes en relacion a las
actividades previas que se han desarrollado en un sitio particular.

- Confirmar la presencia de un nivel de contaminacion en una localidad especifica.

- Generar informacion tipo “screening” que ayude a desarrollar investigaciones
subsecuentes.

La ventaja de este tipo de muestreo es que es menos costoso que un disefo estadistico y puede
ser mas facil de implementar. Una limitacion importante, sin embargo, es la introduccion de un
sesgo por el patron de muestreo. Por este mismo motivo un muestreo de este tipo no puede
ser aplicado para la validacion del muestreo, siendo recomendable usar un tipo de muestreo
disefiado estadisticamente.

Muestreo sistematico: también conocido como muestreo en grilla, es una estrategia de
muestreo basada estadisticamente, en la cual las muestras son localizadas a intervalos regulares
a través del sitio de muestreo, sobre el patron de una grilla regular. Los tipos de grilla pueden ser
cuadrados, triangulares, radiales o con algtn otro patron regular.

Muestreo estratificado: en este tipo de muestreo, el sitio es dividido en sub-areas que no se
traslapan. Se espera que estas sub-areas representen segmentos del area a muestrear, uniformes
respecto de las caracteristicas del suelo. Los puntos de muestreos son seleccionados en forma
sistematica. El nimero de muestras en cada sub-area debe ser proporcional al tamafio relativo.
Algunas caracteristicas que deben ser consideradas para la seleccion de las sub-areas, incluyen:

- Caracteristicas geoldgicas.
- La historia del sitio.
- La distribucion lateral o vertical de la contaminacion.

Generalmente, este tipo de muestreo se utiliza para investigar grandes y complejos sitios o cuando
una determinada area puede ser sub-dividida sobre la base de pasados niveles de contaminacion
(e.g. cuando se tiene un buen conocimiento de la historia del sitio).
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Figura 5: Patrones de muestreo considerados por la Guia Neozelandesa para el muestreo de
suelo/sitios contaminados.

En cuanto a las técnicas de muestreo de suelo, la guia neozelandesa establece que los métodos,
equipos y técnicas a utilizar, dependeran obviamente de los objetivos de la investigacion y de los
fondos disponibles para el muestreo. De forma general indica algunos equipos y técnicas, como:

- Muestreo superficial y subsuperficial (Somero).
- Muestro a través de auger.

- Muestreo en calicata.

- Muestreo a través de perforaciones.

Establecimiento de muestras background, segun la guia Neozelandesa

Para esta guia, las muestras background son colectadas en el area cercana al sitio de estudio,
pero que sin embargo, no se encuentra afectada por la fuente de contaminacion. Las muestras
background son usadas como un punto de referencia para representar un suelo natural no
perturbado, obtenido desde la superficie del suelo o cercano a la superficie del suelo. En la
practica, la obtencion de una muestra background “verdadera” puede ser muy dificil, debido a que
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los sitios cercanos al sitio de estudio, pueden tener otras fuentes de contaminacion antropogénica.

Las muestras background ayudan a visualizar si los contaminantes presentes en un sitio, se
deben a los efectos propios de una intervencion antropica o si corresponden mas bien, a niveles
naturales. El establecimiento de las localidades adecuadas para la toma de muestras background,
deberia basarse en:

- Geologia del sitio (concentraciones background de metales, muchas veces esta
relacionada al tipo de roca madre).

- Historia del sitio (deberia indicar si existe alguna alteracion en la zona).

- Topografia (no se deberia tomar la muestra desde areas bajas como surcos, ni desde
areas de mayor altura).

En Nueva Zelanda, algunos consejos regionales poseen informacion sobre los niveles background
de contaminantes comunes (generalmente metales), en los principales tipos de suelo de sus
regiones.

2.5  Organizacion de las Naciones Unidas (ONU)

FAO

La FAO (Organizacion de las Naciones Unidas para la Agricultura y la Alimentacion), elaboro en el
afio 2000 un manual para la Evaluacion de la Contaminacion del Suelo: Manual de Referencia. En
este manual, la FAO se preocupa fundamentalmente del tema de la contaminacion de suelos con
plaguicidas agricolas, entre ellos los insertos en el Convenio de Estocolmo. Dada la naturaleza de
estos compuestos (de origen preferentemente antropogénico), los valores background no debieran
existir. Sin embargo, se reconoce que para algunos contaminantes persistentes y ampliamente
distribuidos en el ambiente, pueden establecerse valores background sobre la base de niveles
observados en suelos donde no se han utilizado estos plaguicidas localizados en areas remotas
fuera de la influencia directa de zonas de aplicacion de plaguicidas.

Las recomendaciones son muy genéricas, poniendo énfasis en como tomar de manera apropiada
las muestras y en un arbol de decision basados en los resultados observados de los niveles de
contaminacion en el suelo y en las aguas subterraneas, en el caso particular de un derrame de
plaguicidas.

Otros organismos internacionales

Organismos internacionales como el PNUMA y la OECD, no tienen metodologias o guias de
determinacion de valores background para contaminantes en suelo. Sin embargo, la Union
Europea ha desarrollado una directiva para la determinacion de valores background de elementos
traza para suelos (Gawlick & Bidoglio, 2006). El enfoque de la Unidn Europea es complejo en el
sentido que determinan valores background basados en datos disponibles de concentracion
de elementos traza en suelos superficiales, considerando criterios de pH y textura, esto implica
realizar estudios de datos disponibles. Sin embargo, no es posible encontrar en la literatura abierta
ningin documento o reglamentacion guia sobre este particular.
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2.6 Suiza

La ley relativa a la proteccion del medio ambiente en Suiza establece que es requisito esencial
conocer el contenido de contaminantes en el suelo para protegerlo de forma efectiva a través
de medidas eficaces. Dentro de estas medidas, el monitoreo es un procedimiento esencial para
mantener la fertilidad del suelo y proteger a las personas, animales y plantas. Bajo este contexto,
se establece una red nacional de monitoreo de suelos (NABO®) que permite evaluar el estado y las
tendencias a largo plazo de concentraciones de contaminantes en el suelo debido a la entrada de
quimicos de origen antropogénico.

Con el fin de estandarizar el muestreo para monitoreo de suelos contaminados, SAEFL* elabora
un manual de muestreo y pretratamiento para el monitoreo de suelos contaminados, que permite
establecer una metodologia dirigida principalmente a las autoridades para ayudar a la toma de
decisiones, pero que también puede ser usado por ingenieros y consultoras ambientales.

Este manual esta dirigido particularmente para situaciones en la que se requiera de monitoreo
y observacion de suelos contaminados, cuando se excedan los valores de referencia generando
un riesgo para la fertilidad del suelo, plantas, animales y humanos asociados a suelos fértiles o
cuando se requiera de una evaluacion de suelos excavados para usos adicionales. Los alcances de
este manual es que solo aplica cuando, una vez definido el sitio contaminado, este impacte sobre
suelos y afecte a humanos, animales y plantas. No obstante, el manual no aplica cuando otros
impactos estén relacionados con los sitios contaminados, como por ejemplo, impacto a aguas
subterraneas y superficiales, o aire interior y exterior. Una sintesis del procedimiento establecido
en este manual se describe en la Figura 6.

Propdsito y Objetivo
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Figura 6: Procedimiento para muestreo y pretratamiento de muestras.

3 Nationales Bodenbeobachtungsnetz
4 Swiss Agency for the Environment, Forests and Landscape
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Planificacion

Establecer el problema y los objetivos es el paso esencial para la planificacion del muestreo. El
planteamiento del problema se basa en informacion preliminar que puede ser recopilada en el area
de monitoreo y a través de su historia de contaminacion y uso. Esto puede incluir una blsqueda
bibliografica y entrevistas de campo. Puede ser propuesta una hipotesis de contaminacion, lo que
permitiria evaluar si existe un riesgo significativo para la fertilidad del suelo y/o para humanos,
animales y plantas.

Una vez obtenida la informacion preliminar, es necesario establecer los requerimientos del estudio
para lograr los objetivos propuestos. Dentro de los criterios para determinar los requerimientos
del estudio debe considerarse el nimero de sitios a muestrear, replicabilidad de los resultados,
descripcion y caracterizacion de suelos, contaminantes involucrados y métodos de analisis, valores
de interés (media, maximos y minimos), interpretacion de datos, evaluacion de hipotesis, entre
otros.

Todos los procedimientos para cumplir estos requerimientos deben ser registrados en un plan de
muestreo, lo que asegura un procedimiento practico, acorde en lo posible con los requerimientos
tedricos.

Un plan de muestreo considera la delimitacion de las zonas de muestreo en un mapa a una
escala adecuada y los patrones de muestreo a utilizar. Destacando que el uso de un patrén no
representativo podria producir resultados erréneos y una falsa interpretacion. Adicionalmente, el
plan de muestreo requiere definir el tipo (simple o compuesta), la cantidad y la profundidad a la
que sera tomada la muestra.

La profundidad de la muestra constituye un elemento importante en el plan de muestreo, debido a
que la Ordenanza relacionada a los impactos en el suelo (OIS) de la Federacion Suiza (SAEFL, 2001)3,
establece que los valores de referencia para distintos escenarios, dependen de la profundidad. Para
el caso del plomo por ejemplo, el contaminante debe ser analizado en los primeros 20 centimetros
de profundidad cuando el uso es agricola o de jardines, mientras que para parques infantiles es
necesario analizar los primeros cinco centimetros de profundidad.

Muestreo

El muestreo debe llevarse a cabo de la manera mas ajustada al plan de muestreo y cualquier
variacion debe ser debidamente documentada, para que este procedimiento pueda ser reproducible.

Una vez obtenida la muestra, se recomienda almacenarla en contenedores herméticamente
cerrados para evitar contaminacion. En el laboratorio, las muestras deben ser refrigeradas a
4°C, tratando de que los analisis no demoren mas de 10 dias, después de la toma de muestra.
No obstante cada parametro tendra un contenedor y forma de preservacion especifica, para su
transporte al laboratorio. Posteriormente, estas deben ser secadas y tamizadas para los analisis
quimicos. Las muestras de archivos deben ser secadas y almacenadas en envases limpios, sellados
herméticamente y etiquetados.

5 SAEFL, Commentary on the Ordinance of 1 July 1998 relating to impacts on the soil (0IS), 44 pages, Bern (2001).



