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RESUMEN

El estudio fue realizado en el Salar de Ascotan (21° 31' 00" S, 68° 19' 00" W),
ubicado en la zona altiplanica de la cordillera de los Andes. El objetivo de este trabajo
fue analizar los parametros fisicoquimicos de las aguas y sedimento de la vertiente
numero 6, que cruza el salar. Para esto se recolectaron muestras provenientes del inicio
y final de dicha vertiente, determinando asi el efecto del gradiente salino en las
caracteristicas de aguas y sedimentos. Se analizaron diferentes parametros,
dependiendo del medio a caracterizar. En el caso del agua fueron estudiados los niveles
de Fésforo total, Sulfato, Nitrégeno total, Alcalinidad, Cloruros, Carbonato y Bicarbonato,
en el sedimento se determiné pH, Conductividad eléctrica, Carbono organico y Fésforo
disponible. Adicionalmente se determiné la presencia de Litio, Boro, Plemo, Cobre y
Arsénico en agua y en las fracciones solubles y seudototal del sedimento. Los metales
tanto en sedimentos como en agua, fueron determinados por Espectroscopia de
Absorcion Atémica (EAA). De los analisis y resultados obtenidos, para el caso de las
aguas, se observd una mayor conductividad eléctrica y salinidad al inicio de la vertiente
y una mayor temperatura, pH, y STD al final de la vertiente, debido a la evaporacioén que
experimenta el sistema. Para los iones en solucién, las concentraciones de Ca*2, Mg*?,
50,2, CI, Na* y K* son similares en ambos puntos estudiados. Adicionalmente se
observo una concentracién de oxigeno disuelto y fosforo total levemente mayor al inicio
de la vertiente, mientras que se determiné una mayor concentracion de N-total al final.
De los sedimentos fue posible apreciar un mayor pH de las muestras provenientes del
interior del salar, con respecto de la vertiente que lo alimenta, no asi para en la
conductividad eléctrica, fosforo disponible y C organico, mostrando relacién con las
condiciones climaticas del sistema. De los metales, no metales y metaloides, sélo fue
posible identificar tres de los cinco elementos estudiados (B, Cu, Li), observando
diferencias sélo para el boro y cobre. De los andlisis en general es posible inferir que el
clima, la geologia y estacion del afio son factores relevantes en las caracteristicas
fisicoquimicas, tanto de las aguas como del sedimento. No asi para la determinacion de
los metales, no metales y metaloides, donde las concentraciones obtenidas para algunos
elementos, (principalmente boro), son menor a lo esperado, haciendo suponer que se

encuentran mayoritariamente en las costras salinas.



ABSTRACT

The study was conducted in Salar Ascotan (21° 31' 00" S, 68° 19' 00" W), located in the
Andean highlands area (Chilean Altiplano). The objective of this work was to analyze
both, physical and chemical parameters of water and sediments from the number 6
stream that crosses the Salar. For this purpose, samples were collected from the places
the stream starts, its source, and form where it ends, its mouth, determining thus the
effect of salinity gradient in the characteristics of water and sediments. Several
parameters were analyzed, depending on the medium to characterize. In the case of the
water, the levels of total Phosphorus, Sulfate, total Nitrogen, Alkalinity, Chlorides,
Carbonate and Bicarbonate were studied. For sediment, pH, electrical conductivity,
organic Carbon and available Phosphorus were measured. Additionally it was quantified
the presence of Lithium, Boron, Lead, Copper and Arsenic in water, in the soluble
fractions and subtotal of the sediments, in order to observe if any exchange of metals
occurred. It is important to indicate that the presence of metals in sediments and water
was determined by Atomic Absorption Spectroscopy (AAS). From the analysis and
results obtained, in the case of water, it was observed, on one hand, a greater electrical
conductivity and salinity at the beginning of the stream than at the end of it. On the other
hand, the temperature, pH and STD were higher at the end of the stream than at the
beginning of it, due to the evaporation undergone by the system. No significant
differences between the two points studied are appreciated for ions in solution, Ca*?,
Mg*?, SO42, CI, Na* y K'. In terms of dissolved oxygen and total phosphor
concentrations, they were slightly larger in the source of the stream than in the mouth,
while in the latter the quantity of N-total was larger. Concerning the sediments it was
possible to observe a higher amount pH in the available samples from inside the Salar,
in relation to the stream that feeds, not for electrical conductivity, phosphorus and organic
C, being all of this related to the weather conditions of the system. In reference to metals,
not metals and metalloids, it was only possible to identify three of the five elements
studied (B, Cu, Li), however, boron and copper, were the only ones in which differences
were observed. As a general analysis it is possible to infer that climate, geology and
seasons of the year are relevant factors for the physiochemical characteristics of the

waters and sediments. Nevertheless, they do not seem to be that decisive for metals, not

Xi



metals and metalloids, where the concentrations obtained for some elements, such as

boron, are less than expected, assuming that they are mostly in the saline crusts.

Xii



INTRODUCCION

. INTRODUCCION

1.1 Antecedentes Generales

1.1.1 Salares

Los salares corresponden a antiguos cuerpos de agua (Ahumada y col., 2011),
donde particularmente la acumulacién de sales en los Andes Centrales, se ve favorecida
por diversos factores, entre los cuales destaca la tecténica, vulcanismo y clima,
permitiendo asi, las condiciones aptas para la acumulacion de sales desde el Neégeno
hasta la actualidad (Alonso, 1991). Cabe mencionar que dichos depositos han sido
formados como producto de la desecacion de paleolagos como consecuencia del
derretimiento de los glaciares, producidos entre 15.000 y 10.000 afios A.P. (Ochsenius
1986; Messerli et al. 1993).

Referente a la génesis de los salares presentes en la zona norte del pais, se
destacan los siguientes factores:

- Factores Geoldgicos.: Hace referencia a la actividad volcanica del Cenozoico, la
cual genera cuencas y aporte de componentes quimicos, y por otra a la lixiviacion de
rocas volcanicas cenozoicas que circundan estas cuencas, también aportando

componentes quimicos.

- Factores Climaticos: Poseen razones de evaporacion de aproximadamente 3.200
mm/arfio y una tasa promedio de agua caida de s6lo 15 mm/afio, en el desierto, sector

oeste.

- Factores Estructurales: Presentan un sistema de fallas regionales de rumbo N-S y
W-E, que han facilitado la formacion de entidades geomorfologicas mayores:
Cordillera de la Costa, Depresién Intermedia, Precordillera, Cuencas Preandinas,
Altiplano y Cordillera Andina, y de cuencas endorreicas locales. (SERNAGEOMIN,
2014).

A raiz de lo anteriermente mencionado, los salares identificados en la zona norte de
Chile, no presentan grandes variaciones geomorfolégicas ni tampoco en su geclogia
interna. Encontrandose en cuencas planas casi sin gradientes topograficas, siendo

conformados por una fraccion liquida correspondiente a salmueras, una fraccion salina
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representada por la deposicion de diferentes sales transportadas en solucién a la cuenca
y ademas una fraccion sélida constituida por distintos niveles de arena, limo y arcilla
(Vila, 1975). Estas fracciones son realmente importantes en la permanencia de un salar,
ya que el factor determinante si un salar se mantiene activo es la existencia de una
lamina de agua libre sobre los sedimentos salino-detriticos. La extensién de la lAmina de
agua que cubre los depdsitos salinos define si el area se trata de un salar o no, pues si
la superficie cubierta es mayor al 50% se habla de un “lago salino”, utilizando el término
“salar” solo para aquellos sistemas en los que el area cubierta por agua libre es inferior
a dicho umbral. (Garcés y col., 1996).

No obstante, es importante diferenciar entre un salar y un lago salino. Los segundos
estan localizados en el Altiplano, a mas de 4.000 msnm., principalmente en cuencas
controladas por el volcanismo. Sus salmueras estan sobresaturadas en cloruro de sodio
y contienen Na*, Ca?*, Mg?* y K* como los principales cationes, correspondiendo a
depoésitos salinos mas jévenes, estando espacial y genéticamente relacionados con el
volcanismo PlioCuaternario y afectados por la pluviosidad.

Se caracterizan por contener importantes concentraciones de sales de boro en la
fase sdlida, por ejemplo en: Surire, Ascotan y Aguas Calientes, y sales de litio y potasio
en la salmuera, en La Isla, Loyoques y Pujsa, siendo sistemas muy dindmicos y muy
fragiles, debido a su ubicacion y caracteristicas geolégicas, climéaticas y ambientales.
(SERNAGEOMIN, 2014).

Dentro del auge que ha experimentado el rubro de la mineria, cabe destacar la
extraccion de elementos no metalicos. La demanda de estos comenzo en el siglo XIX,
por la industria de abono la cual requeria de nitratos, ademas de la utilizacién de boratos,
utilizada en vidrios, fibras textiles, productos de limpieza, fertilizantes y herbicidas entre
otros. (Caride de Lifidn y Llorente, 1992).

Dicha expansion en la industria minera ademas de provocar un aumento en las
utilidades y en la generacion de fuentes de empleo, conlleva a un cambio fisico, quimico
y biolégico del lugar donde se realizan los procesos productivos como en los
asentamientos humanos para la mano de obra disponible, siendo de gran importancia

caracterizar ecosistemas fragiles, préximos al desarrollo de actividades productivas.
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1.1.1.1 Salar de Ascotan

El Salar de Ascotan esta ubicado a 21,5° S latitud a 3720 metros sobre el nivel
del mar aproximadamente, en la cadena volcanica de los Andes altos modernos (Keller
y Soto, 1998), al Sur del Salar de Carcote. El extremo sur del salar, que presenta un
largo total de cerca de 30 Km, se encuentra a 110 Km al noreste de la ciudad de Calama.
Las cadenas montafiosas que limitan con el borde este del salar, constituyen el limite
fronterizo con Bolivia (DGA, 2005).

Ascotan corresponde a un salar de tipo “playa” con limos salinos y costras de
sales (yeso, halita). Solo a unos decimetros debajo de la superficie se encuentra una
napa de salmuera, destacando el caracter de boratera que éste posee, donde se explota
la ulexita (NaCaBs09+8H20) cerca de la orilla centro-oeste. Con respecto a los sistemas
hidricos a ser analizados, se puede describir como un complejo sistema de lagunas
superficiales elongadas este-oeste o suroeste-noreste alimentadas por vertientes que
surgen de la orilla criental del salar (Risacher y col., 1999).

A continuacion se identifican los tres sistemas que componen a los salares
altoandinos en el salar de Ascotan, destacando que cada uno de estos sistemas

presentan diferencias significativas en cuanto a calidad de agua y biota (Figura 1):

I

W CORDILLERA DEPRESION PRECORDILLERS  CUENCAS | CORDILEERS E
DE L& COSTA INTERMEDIA PREANDINAS L ' ANDINA
(atiplanoy

1
T3 a
Salares de Depositos  Salares dela Salares Freandinos Salares y Lagunas
la Cordillera de Mitrates  Depresion Andinas
de ki Costa Intermedia
Salar Grande Nitratos Salar de Bellavista Salar de Atacama Salar de Surire
-Mal Hay K Mals04 -Boratos -Borates
=Yoda HaCl ~Cloruro da Liy X
-Nals04

Figura 1. Perfil esquemaético geomorfolégico de depdsitos salinos del norte de
Chile (SERNAGEOMIN, 2014).
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- Afloramientos de agua subterranea. Poseen ubicacién periférica, con el nivel
freatico cercano a la superficie del terreno, siendo considerada una fuente de agua

y materiales inorganicos (N, P) para los humedales y lagunas salinas.

- Humedal. Con una ubicacién intermedia, recibiendo los flujos de agua y materiales

desde el afloramiento y descarga agua y materiales hacia las lagunas salinas.

- Laguna salina. Tiene una ubicacién central siendo el ultimo receptor de agua y
materiales. El escurrimiento es afectado por la evaporacion, aumentando asi la
concentracion de sales que finalmente precipitan y generan la costra salina
caracteristica de un salar (Figura 2).

En consecuencia es posible establecer que posee un flujo de agua unidireccional,
que va desde los afloramientos hacia las lagunas, ademas de tener un gradiente de

salinidad que crece desde el afloramiento en direccion a la laguna (CIREN, 2015).

Figura 2. Estructura del Salar de Ascotan. (CIREN, 2015)

1.1.2 Calidad del Agua

El concepto de calidad de agua es complejo, ya que encierra una serie de factores
interrelacionados, el cual ha evolucionado, debido al aumento en los usos del agua y a

la facilidad de medir e interpretar las caracteristicas del agua.

Una definicion de calidad de agua es “el grupo de concentraciones,
especificaciones, sustancias organicas e inorganicas y la composicion y estado de la

biota encontrada en el cuerpo de agua. La calidad del cuerpo de agua muestra
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variaciones espaciales y temporales debido a caracteristicas internas y externas del
cuerpo de agua” (Water Quality Assessment, p.5) (Campos, 2000).

Por tanto, la calidad del agua no es un término absoluto, sino que esta
relacionada con el uso o actividad a que se destina la misma, siendo indiferente que la

calidad del agua se deba a causas naturales o artificiales.

Si la composicion es modificada respecto a su estado natural, de manera que no
pueda usarse para lo correspondiente a su composicion original, entonces se habla de

aguas contaminadas (Cortés y Montalvo, 2010).

Para poder describir la calidad que posee un cuerpo de agua, se utilizan los
llamados parametros de calidad del agua, cominmente conocidos como parametros

fisicos, quimicos y hiclégicos (Campos, 2000).
1.1.2.1 Parametros de calidad del agua.

Como se ha mencionado, la calidad del agua se describe a partir de parametros
variables que se relacionan tanto con las propiedades fisicas, quimicas como bioldgicas.
Generalmente se utilizan uno o varios de estos variables para determinar la variacién de

la calidad del agua.
A continuacion se definen los parametros de calidad vinculados al presente estudio:
a) Parametros fisicos.

Son aquellos variables que responden a los sentidos del tacto, olor y sabor. Los més
utilizados corresponden a: transparencia, turbidez, color, olor, sabor, temperatura,

conductividad eléctrica y pH.

- Temperatura: Es una variable muy importante, puesto que la existencia de la bicta
depende directamente de la temperatura. Ademas de tener efectos directos o
indirectos en la mayoria de las reacciones quimicas y bioquimicas presentes en el

agua. (Campos, 2000).

- Conductividad eléctrica: corresponde a la expresion numérica de la capacidad de

una solucién para transportar corriente eléctrica. Esta capacidad dependera la
presencia de iones y de su concentracion total, movilidad, estado de oxidacién,

concentraciones relativas, asi como de la temperatura (Cortés y Montalvo, 2010).
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- pH: Es una de las pruebas mas frecuentes utilizadas en el andlisis de agua, la cual
es usada para las determinaciones de alcalinidad, presencia de diéxido de carbono

y otros equilibrios 4cido-base (Cortés y Montalvo, 2010).
b) Parametros Quimicos.

Los parametros quimicos estan relacionados con la capacidad disolvente del agua,

por lo que son mas dificiles de determinar que los fisicos (Campos, 2000).

Oxigeno disuelto: Es la cantidad de oxigeno libre en el agua que no se encuentra

combinada ni con el hidrogeno (formando agua) ni con los sélidos existentes en el
agua. La cantidad de oxigeno se puede medir en mg/L, ppm, ppb o0 en % de
saturacién (Creus, 2011).

Alcalinidad: Corresponde a la medida de la cantidad de iones presentes en el agua,
capaces de neutralizar los iones hidrdégeno. Los iones mas comunes son el carbonato
(COs ?), bicarbonato (HCOs ) y éxido de hidrégeno (OHY) (Campos, 2000).

Salinidad: Inicialmente se concibié como la masa de sales disueltas en una masa de
solucién. La Unica manera fiable de determinar la salinidad real o absoluta es

realizando un analisis quimico completo (Cortés y Montalvo, 2010).

- Nutrientes: Los dos nutrientes mas importantes en la descripcion de la calidad del
agua es el nitrégeno y fosforo. Por su parte el nitrégeno es un componente mas de
las proteinas, clorofila y otros componentes biolégicos, luego de la muerte de las
plantas y animales, se recurre a formas simples mediante la descomposicidén
bacteriana. Por su parte el fosforo se encuentra como fosfato, clasificandolos en
ortofosfatos, fosfato condensado y fosfato unido organicamente a tejidos animales y
vegetales. Ambos nutrientes contribuyen a la eutroficacién de los cuerpos de agua
{Campos, 2000).

- Sdlidos totales disueltos (STD): Es atribuida a la presencia de sales solubles de

naturaleza organica presentes ya sea en aguas superficiales como subterraneas. Es
decir, cationes (Na*, K*, Mg*? y Ca*?) y aniones (CI, F-, SO, 2, CO3 2, NO; "y SiO3-
2) (Cortés y Montalvo, 2010).
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1.1.3 Sedimentos.

Los sedimentos corresponden a capas de materia finamente dividida que cubren
los fondos de rios, arroyos, lagos, embalses, bahias, estuarios y océanos. Tipicamente
consisten en mezclas de minerales granulados de tamafio fino, mediano y grueso,
incluyendo arcilla, fango y arena, mezclados con materia organica (Manahan, 2007).
Provienen de la erosion del suelo y descomposicién de plantas y animales. A menudo el

viento, agua y hielo llevan estas particulas a grandes distancias (EPA, 2015).

Debido a lo diverso de su formacidn, su composicién puede variar desde materia
mineral pura hasta ser practicamente materia organica. Destaca como caracteristica
relevante, la capacidad de actuar como un depésito para una gran variedad de restos

biolégicos, quimicos y contaminantes presentes en las masas de agua (Rosas, 2001).

En consecuencia, peseen un rol preponderante en el mantenimiento de la calidad
de las aguas, siendo capaces de absorber componentes disueltos, inmovilizando
metales pesados, plaguicidas, herbicidas, etc. (Carrizo, 1997). Destacando que la
movilidad de los componentes inmovilizados siempre dependera de la interfaz
sedimento-agua, donde los contaminantes no quedan permanentemente retenidos
pudiendo ser liberados a la columna de agua por cambios en las condiciones
ambientales tales como pH, potencial redox, oxigeno disuelto o la presencia de coloides
organicos (Sigg et al., 1987, Singh et al., 1999, Almeida y col., 2008).

1.1.4 Metales Pesados.

Los metales pesados se definen como aquellos metales cuya densidad es por lo
menos cinco veces mayor que la del agua (PNUMA, 1980). Algunos de estos elementos
se encuentran entre los mas dafiinos, siendo de particular interés debido a su toxicidad
para los humanos (Manahan, 2007), y por su capacidad de causar efectos cancerigenos,
mutagénicos y teratogénicos (Boudo y Riveyre, 1989; Bautista 1999). Esto se debe a
que la mayoria de ellos tiene afinidad por el azufre evitando la funcion de las enzimas y
formando enlaces con ellas a través de grupos azufre. El acido carboxilico de las
proteinas (-CO:H) y los grupes amino (-NH:) también se enlazan quimicamente con los
metales pesados (Mahanan, 2007).
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Cabe mencionar que el tiempo de residencia en el agua de cualquier
contaminante, es considerado medio, sin embargo el dafio que causan a los organismos
es alto ya que son ingeridos. No asi el sedimento, donde el tiempo de residencia es alto
estableciendo un nivel de dafio que va catalogado desde medio a alto; para plantas y

animales el tiempo de residencia es considerado medio (Bautista, 1999).

Referente al origen que pueden presentar estos elementos en un ecosistema, es

posible diferenciar dos fuentes: geolégico o antropogénico.

El primero, se refiere a la presencia de los elementos en los minerales y roca, los
cuales estan distribuidos en la corteza terrestre. El segundo, se debe a las actividades
productivas del sector agropecuario, industrial y al desarrollo urbano, que generan
contaminantes depositados en rios, suelos y sedimentos (Coker, 1983; Loué, 1988;
Alloway, 1990).

Con el transcurso de los afios el hombre ha desempefiado un papel importante
en el aumento de la presencia de metales pesados en el ambiente, como consecuencia

de las actividades y procesos que este desarrolla (Moreno, 2003).

Tal como se menciond previamente los metales pesados han sido identificados
como los contaminantes mas peligrosos en ecosistemas acuaticos debido a su
persistencia y elevada toxicidad. Los de mayor importancia toxicoldgica y ecotoxicolégica
corresponden a: Hg, As, Cr, Pb, Cd, Niy Zn ya que para la mayoria de los organismos
la exposicidn por encima de una concentracién umbral puede ser perniciosa {Martinez-
Tabche, 2000).

No obstante los metales, en cantidades minimas o trazas, pueden ejercer efectos
positivos sobre los seres vivos. Algunos de ellos en determinadas concentraciones,
siempre menores al 0,01% de la masa total del organismo, son elementos esenciales
para la vida. Sin embargo pequefias variaciones de sus concentraciones, pueden

producir efectos nocivos, a veces graves, cronicos e incluso letales (Wood J, 1989).

El grado de toxicidad peotencial y biodisponibilidad que un metal pesado presente
en un ambiente dado dependera de una serie de factores, clasificados en factores

bidticos y abidticos.

a) Factores abioticos. Es posible subdividir en dos categorias:
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Factores inherentes al metal: Hace referencia a la naturaleza del metal, su

abundancia en el medio, su estado molecular especifico y su tiempo de
permanencia en el sistema (Rosas, 2001)

Factores fisico-quimicos ambientales: Principalmente el pH, potencial redox,

presencia de iones inorganicos (aniones y cationes), existencia de arcillas e
hidroxidos metalicos, cantidad de materia organica, temperatura, etc. (Rosas,
2001)

Factores bidticos: Se refiere al grado de bioasimiliaciéon y por los mecanismos
de defensa de los organismos frente a los metales y a la accién propia de la biota

frente a la especiacion quimica de los metales (Rosas, 2001).

A continuacién se presenta un cuadro resumen con los elementos mas relevantes

catalogados de acuerdo su importancia para los organismos:

Tabla 1. Micronutrientes y macronutrientes para el 6ptimo funcionamiento de los

organismos vivos (Galan y Romero, 2008)

Metales pesados gue son micronutrientes

esenciales (unos pocos mg o pg/dia)

As, Co, Cr, Cu, Fe, Mn, Mo, Se, V, Zn

Otros micronutrientes esenciales F, I, Si

Macronutrientes (100 mg o mas por dia) Ca, Cl, Mg, P, K, Na, S

Metales pesados no esenciales’

Be, Cd, Hg, (Ni), Pb, Sb, (Sn), Ti

1.1.4.1 Metales pesados y sistemas acuaticos.

Los metales presentan tres vias principales de entrada al medio acuatico:

a) Atmosférica. Se produce debide a la sedimentacion de particulas emitidas a la

atmésfera por procesos naturales o antropogénicos {(combustion de combustibles

fosiles y fundiciéon de metales).

! Los metales en paréntesis pueden ser esenciales (Galan y Romero, 2008).
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b) Terrestre. Generada por filtraciones de vertidos, escorrentia superficial de terrenos
contaminados (minas, utilizacion de lodos como abono, lixiviacion de residuos

soélidos, precipitacion atmosférica, etc) y otras causas naturales.

¢) Directa. Como consecuencia de vertidos directos de aguas residuales industriales y

urbanas a los cauces fluviales.

En la Figura 3 se presenta un esquema de las diferentes vias de entradas para los

metales a los cuerpos de agua:

Deposicidn: lluvia, polvo HIDR_O_SFERA
ATMOSFERA — precipit.
‘ Evaporacion agua === sedimento
selubiliz.
i \ Inhalacion Absor:cibn Dearadacio I\
Evapo- \ Adsarcign / / Degradacion
transpiracion \ ;/ Bisolurign
-
BIOSFERA B
ac ny s s o
patve g precipitocion v1 | viacien
Combustion Huvia microorganismos | \ '_"ec @e“E“"'O‘ Erosion
Actividad i A ) de selidos Disolucior
volcanica polva /)‘{ \ Mineralizacian = can
plantas ——— animales
= 3
Degradacion AbSUI'EiC.)D
i Adsorcion )

Disclucian, meteorizacion ‘
LITOSFERA _ > PEDOSFERA

Mineralizacion: precipitacion, consolidacion

Figura 3. Ciclo biogeoquimico general de los metales pesados figura de Rosas,
2001.

Una vez que el metal ha ingresado al medio acuatico, éste puede estar adsorbido,
precipitado, coprecipitado en el sedimento o bien integrado a la matriz de silicatos
(Moresco y Dol, 1996). El metal adsorbido esta adherido al sedimento ya sea por fuerzas
de Van der Waals (adsorcion fisica), por enlace gquimico (adsorcién quimica) o por

intercambio iénico (Bornemisza, 1982; Moresco y Dol, 1996).

En relacion a la disponibilidad de los metales pesados asociados a sedimentos,
se hace referencia a los metales trazas ligados a la fraccion mas fina del sedimento (<63

um), lo que se debe a la mayor area superficial de contacto (Robina L. y col, 2002; Tuy
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H., 2000). De esta forma se explican fenémenos como la adsorcion, co-precipitacion, y
complejacion de metales en las capas superficiales de la particula relacionandose con
los metales contenidos en suspension facilitando su transporte hacia la columna de agua
(Huettel M. y col, 2001).

1.1.5 Metales y metaloides que son objeto de estudio.

Boro.- El boro (B) es un metaloide con un estado de oxidacién de +3 en todos sus
compuestos quimicos. Generalmente se encuentra ya sea como un solido duro negro o
como un polvo café oscuro, aungue por lo general las sales de boro mas comunes son

blancas o tonos pélidos de amarillo, azul, verde, o gris (SAG, 2015).

El norte de Chile, especificamente el sector altiplanico, se caracteriza por presentar
altos depésitos salinos asociados a este mineral, comidnmente conocidos como
depositos de boratos. De acuerdo a lo indicado por algunos autores se conocen en el
mundo del orden de 230 minerales de boro, no obstante el de principal interés econémico
presente en los depdsitos chilenos es |a ulexita, un borato doble de calcio y de sodio,
llamado también boronatrocalcita, de férmula general NaCaBsQOs + 8H2O. Es un mineral
blanco brillante, de aspecto sedoso y muy caracteristico por la formacién de fibras o
cristales aciculares, y suele ser descrita, en la literatura técnica norteamericana, como
'cofton ball'. Eventualmente, se encuentra su equivalente deshidratado, la probertita
(CaNa(Bs07(OH)4+3H:0) (Chong y col., 2000).

Las mayores concentraciones de boro se encuentran en los sedimentos y la roca
sedimentaria, particularmente, en los sedimentos marinos ricos en arcilla. La alta
concentracion de boro en el agua de mar, que promedia cerca de 4,5 mg/L de Boro,
garantiza que las arcillas marinas sean ricas en boro en relacién a otro tipo de rocas. Las
fuentes antropogénicas de boro incluyen los lodos del agua residual y efluentes,

combustién de carbdn, cristal, componentes de limpieza y agroquimicos. (SAG, 2015).

Arsénico.- El arsénico esta ampliamente distribuido en gran nimero de minerales,
las mayores concentraciones, por lo general, se dan en forma de arseniuros de cobre,
plomo, plata y oro o como impurezas de depdsitos mineros en sulfuros (World Health
Organization, 1981). Los principales minerales que contienen arsenico son arsenopirita
(FeAsS), rejalgar (AssS4) y oropimente (As2Ss 0 As blanco) (Carbonell y col., 1995).
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Su estado de oxidacion es importante ya que afecta su movilidad, persistencia y
toxicidad. En ambientes ricos en oxigeno y bien drenados, la forma oxidada
predominante es el arseniato, As (V), las especies principales son H2AsO4 en los suelos
acidos y HAsO.* en los alcalinos (Van Herreweghe y col. 2003). Aunque las formas mas
abundante en la naturaleza se encuentra normalmente en depésitos sedimentarios, las
gue estan fuertemente enlazada a los minerales del suelo, particularmente a los 6xidos

e hidroxidos metalicos coloidales, mediante enlaces idnicos (Wauchope, 1983)

Bajo condiciones reductoras, como suelos que se inundan regularmente, el As (ll)
es el estado de oxidacion mas estable, pero en condiciones fuertemente reductoras el
arsénico elemental (poco frecuente) y el As (-lll) también pueden estar presentes. De
todas formas, tanto arseniatos como arsenitos pueden aparecer conjuntamente, debido
a la relativa lentitud de las reacciones redox.

La presencia de arsénico en el medio ambiente puede atribuirse en ocasiones a
fuentes naturales, ya que éste se encuentra ampliamente distribuido en la corteza
terrestre y la mineralogia de la zona puede aportar elevadas concentraciones de
arsénico en un ecosistema. Su movilizacién también puede deberse a procesos
naturales, como la erosion del terreno, la actividad bioloégica o emisiones volcanicas. Sin
embargo, otras veces, la liberacion del arsenico al medio ambiente tiene un origen
antropogeénico; buena prueba de ello es la actividad minera, las operaciones de
procesado de minerales, el uso de arsénico en algunos pesticidas, herbicidas,
insecticidas o rodenticidas, en algunos aditivos alimentarios, en preservanies para
madera y cuero, el usado con propdsitos médicos, para preparar aleaciones, usos
industriales tales como la produccion de vidrio o la incineracion de combustibles fésiles
(Larios y col., 2011).

Litio.- El litio se encuentra en la naturaleza en aproximadamente 145 minerales, los que
pueden presentarse en salmueras, aguas termales y agua de mar, en cantidades muy

diferentes que oscilan entre 20 ppm y 65 ppm.

Este elemento puede encontrarse de muy diversas formas, tales como
concentraciones anomalas de pegmatitas, ambientes sedimentarios asociados con
arcilla, zonas de alteracion hidrotermal asociados a minerales (a bajas como a altas
temperaturas), evaporitas no marinas, salmueras de ambientes deserticos, aguas

12
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salinas o salmueras asociadas a yacimientos de petrdleo, yacimientos de boro; berilio,
fldor, manganeso y posiblemente fosfato, ambientes lacustre asociados a silicatos de
magnesio, aguas, plantas y suelos de ambientes desérticos, asi como en rocas

sedimentarias ricas en hierro.

Se obtiene a parir de dos fuentes naturales. Por una parte esta el mineral
espodumeno, correspondiente a un silicato doble de aluminio vy litio (LIAISizOg) que se
encuentra asociado con el cuarzo, mica y feldespato. La otra fuente es a partir de
salmueras naturales de los salares y geysers, encontrandose en forma de sales de litio,
principalmente, sulfato doble de litio y potasio (KLiSO4).

La obtencion de litio a partir de un mineral, proveniente de un yacimiento de silicato
doble de aluminio y litio (LiAISizOs o Li2O-Alz03-4Si02), cuyos contenidos son 3.73% de
Li y como o6xido 8.03% de Li:O, los otros elementos estén en relacién del 51.58% O;
30.18% Siy como oOxido de silicio 64.58% SiOz; 14.5% Al y 27.4% AlQs. El espodumeno
(spodumene, proveniente originalmente de Grecia), también es conocido en américa
como Kunzita, un cristal de dureza 6.5 a 7, que presenta una densidad 3.1 g/cc; ademas
posee la caracteristica de presentar diversos colores, que van desde gris claro, amarillo,
verde hasta purpura.

A partir de salmueras naturales estan los depdsitos salinos, fuentes geotermales y
campos petroliferos. En Chile, la principal de estas fuentes es el salar de Atacama
(Garces, 2015).

Cobre.- E! cobre se encuentra asociado a minerales sulfurosos simples y complejos,
locas cuales son facilmente solubles a los procesos de intemperismo, especialmente en
ambientes acidos. También tiene una gran habilidad para interactuar quimicamente con
compuestos minerales y organicos del suelo. Los iones de cobre precipitan faciimente

con aniones como sulfuros, carbonatos e hidréxidos.

La forma mas movil del cobre es la 2+, las especies idnicas que se encuentran
en los suelos principalmente son: HCuO; -, Cu*, CuOH*, Cu(OH)2 #, Cu(OH)z, CuO,
CuQs, CuCOs, Cu(COs)22, Cu(OH)4 >, Cu(OH)s y CuO, 2y aunque son muchas el cobre
es retenido fuertemente en los sitios de intercambio tanto organico como inorgénicos. El

cobre es uno de los metales con menos movilidad en el suelo, aunque a menudo
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encontramos grandes cantidades en la solucién de los suelos. La solubilidad en las

formas catiénicas y aniénicas decrece a pH mayores de 7 a 8 (Bautista, 1999).

Entre los minerales de cobre mas importantes se encuentran los sulfuros y los
oxidos tales como la calcopirita (CuFeS,), calcosina (Cuz0) y el carbonato basico de
cobre (malaquita). La mayor parte del cobre obtenido industrialmente procede de
minerales sulfurados. (Christen, 1986)

Plomo.- El plomo se encuentra principalmente en forma de Pb 2+, peroc también
es conocido su estado de oxidacion +4 (Bautista, 1999). El mineral mas abundante en la
corteza terrestre corresponde a la galena (sulfuro de plomo PbS) y constituye la fuente
principal de produccién comercial de este metal. Otros minerales de plomo son: la
cerusita (carbonato de plomo PbCO3), la anglesita (sulfato de plomo PbS04), la corcoita
{cromatos PbCr0O4), la wulfenita (molibdato Pb(MoOs4)), la piromorfita (fosfato Pb5(Cl), |a
mutlockita (cloruro) y la vanadinita (vanadato (VO4):CIPbs). (Nordberg, 2016).

Para el caso de Chile el plomo se encuentra en yacimientos de sulfuros masivos
gue se presentan como cuerpos irregulares, bolsones y vetas, de origen volcanico
distribuidos en dos grandes sectores del pais. En primer lugar entre las Regiones de

Arica y Parinacota y en segundo entre las Regiones de Aysén y Magallanes.

Si bien esta ampliamente distribuido en la naturaleza, el mayor riesgo asociado
a sus emisiones esta vinculado al uso humano del metal y de sus derivados. Los humos
y el polvo proceden de la fundicion del plomo, de la fabricaciéon de pinturas, vidrios y
baterias de almacenamiento (Fernandez, 2001). Es debido a sus efectos tdxicos que sus
usos han sido restringidos, ya que se ha demostrado que el Pb se distribuye en el cuerpo
humano; en huesos, tejidos y sangre, donde permanece y se adhiere a la hemoglobina
en los eritrocitos, en los cuales se llega a alcanzar una concentracion 16 veces superior

a la que se puede presentar en el plasma.
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1.2

1.2.1

1.2.2

INTRODUCCION

Objetivos

Objetivo General

Determinar la concentracién de As, Cu, B, Pb, Li, asi como parametros
fisicoquimicos de aguas y sedimentos provenientes de la vertiente seis del Salar
de Ascotan, comparando muestras procedentes de la vertiente que lo alimenta
versus otfras del interior del salar.

Objetivos Especificos

Analizar parametros fisicoquimicos in-situ de las muestras de agua como pH,

conductividad, temperatura y sdlidos totales disueltos.

Determinar la cantidad de nutrientes presentes en el agua como, Fosforo total,

Nitrégeno total y Oxigeno disuelto.

Analizar sélides en suspensiéon en las aguas tales como: Calcio, Potasio,

Magnesio, Sodio, Sulfatos, Alcalinidad Total, Cloruros, Carbonato y bicarbonato.

Realizar una caracterizacion fisicoquimica de los sedimentos, determinando pH,

conductividad eléctrica, carbono orgénico y fésforo disponible
Determinar la presencia de metales (Boro, Arsénico, Litio, Plomo y Cobre) tanto

en sedimentos como en agua por Espectroscopia de Absorcién Atdmica (EAA).
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. MATERIALES Y METODOS
2.1 Recoleccion de muestras

2.1.1 Seleccion del lugar de muestreo

La Segunda Regién de Antofagasta presenta tres salares relevantes: el Salar de
Atacama, Salar de Ascotan y el Salar Carcote. Este estudio posee al Salar Ascotan como

objeto de analisis, tanto para la caracterizacién de sus aguas como de los sedimentos.

La importancia de estos analisis radica en observar de qué forma se comportan
los metales retenidos en los sedimentos, y a su vez determinar como se relacionan con

el agua que los rodean, si es que son retenidos o liberados al medio.

2.1.2 Seleccion de los sitios de muestreo

Fueron seleccionados 2 puntos de muestreo a lo largo de una vertiente, los
cuales fueron tomados por duplicado, para asi tener una mayor representatividad de los
parametros a analizar.

Se escogit la vertiente 6 donde se recolecté muestra en los inicios de la vertiente
(P1) y de en una zona al interior del salar (P5), tal como se muestra en la siguiente figura
(Figura 4, Anexo 6.4). De ésta forma sera posible llevar a cabo una comparacion de la
calidad, tanto en agua como en sedimento, de una zona expuesta al salar con una mayor

tendencia a ser considerada como agua dulce.
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Figura 4. Puntos de muestreo en Salar de Ascotan.
Las coordenadas de los puntos de muestreo se detallan en la tabla a continuacién:

Tabla 2. Descripcion puntos de muestreo Salar de Ascotan.

Sitio P1: Inicio vertiente P5: Inserto en el salar
Fecha 26 de Mayo 2014 26 de Mayo 2014
muestreo 12:50 hrs ~16hrs
Altura 3731 mshm 3737 msnm
I 21°29.898°S 21°29.882°S
68° 15.426"W 68° 15.556"'W

Gran cantidad de macroéfitas, | Presencia de vegetacion tipo
Orestias y otros organismos | pelillo y pequefos caracoles. El

Caracteristicas | acuaticos. El sedimento | sedimento con olor intenso, de
presenta un color café oscuro, | color mas claro (beige) y textura
mal olor intenso. arenosa.

2.1.3 Campainia realizada

En este estudio solo fueron analizadas muestras provenientes de la campafia
mayo 2014, correspondiente al periodo post-lluvia, destacando que en las zonas
altiplanicas las lluvias se producen entre diciembre a marzo. Las muestras fueron
tomadas el dia 26 de mayo de 2014.
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2.1.4 Parametros de estudio

Con el objetivo de tener un mayor conocimiento de la especiacién que
experimentan los metales y nutrientes en la vertiente 6 del salar, se realizé analisis tanto
en el agua y en el sedimento. Los metales y metaloides escogidos para el analisis
corresponden a Litio (Li), Cobre (Cu), Arsénico (As), Plomo (Pb) y Boro (B), siendo
estudiados en la fraccion total y soluble para los sedimentos y en la fraccién total para el
caso del agua. Con respecto a los micronutrientes se determiné Oxigeno disuelto,

Fosforo total, Nitrégeno total, Alcalinidad, Cloruros, Sulfatos, Carbonato y Bicarbonato.
21.5 Tratamiento de material.
2.1.5.1 Preparacién material para muestreo de sedimentos.

Para recolectar muestras de sedimentos se requirié de envases plasticos de alta
densidad de 1L, los cuales deben seguir lavados previamente de acuerdo al “Protocolo
de lavado para medir metales”, ademas de ser realizado posteriormente con todo el

material vinculado al estudio de metales.

A continuacion un resumen de los pasos a seguir para lievar a cabo el protocolo
de lavado:

- Lavar el material con detergente Extran® Alcalino Merk y luego enjuagar con
agua potable.

- Enjuagar 3 veces con agua destilada.

- Se llena con HNO3; Merk® 10% (o HCI Merk® 10% para medir As) por 48
horas.

- Se retira todo el acido del material, para ser enjuagado 10 veces con agua
destilada y posteriormente otras 10 veces mas con agua desionizada grado
Mili-Q.

- Finalmente se deja secar para su utilizacion.
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2.1.5.2 Preparacion material para muestras de agua

Para el muestreo de aguas los frascos utilizados, siguid el mismo protocolo de
lavado previamente descrito, pero esta vez en frascos plasticos de alta densidad de 500
mL.

2.1.6 Procedimiento para la toma de muestras
2.1.6.1 Muestreo de agua

Para la recoleccion y preservacion de las muestras de agua y su posterior
determinacion de metales, se bas6 en las Normas Chilenas especificadas en la siguiente
tabla (Tabla 3). Cada muestra debe ser fijada con 10 gotas de Acido Nitrico 65% p.a.

Suprapur® Merck y ser preservada a 4°C hasta el momento de ser analizadas.

Tabla 3. Normas consultadas para muestreo de agua

Norma Chilena Titulio Norma Chilena

NCh  411/2.0f. | Calidad del agua - Muestreo - Parte 1: Guia para el disefio de
96 programas de muestreo.

NCh  411/2.0f. | Calidad del agua - Muestreo - Parte 2: Guia sobre técnicas de
96 muestreo

NCh 411/3.0f. | Calidad del agua - Muestreo - Parte 3: Guia sobre la preservacion
96 y manejo de las muestras

NCh  411/6.0f. | Calidad del agua - Muestreo - Parte 6: Guia para el muestreo de
97 rios y cursos de agua

2.1.6.2 Toma de muestras de sedimentos

Con relacion al muestreo de sedimentos se sigui6 el protocolo para sedimento
descrito en Handbook for Sediment Quality Assessment (Simpson y col., 2005), el cual
especifica que la toma de muestras se debe realiza con una pala plastica, recolectando
muestra de una zona no mas profunda a 10 cm (Figura 5), con no mas de 1 km de

distancia entre el punto de muestreo y su réplica. Sin embargo para este estudio se
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consideré como maximo 0,5 m entre la muestra y su réplica. Las muestras fueron

conservadas a 4°C hasta el momento del analisis (Simpson y col., 2005).

Para recoger las muestras se utiliz6 una pala plastica, ya que éstas son
recomendadas para flujos pequefios de agua y para aguas estiticas. Ademas de
colectar muestras superficiales de sedimento que sirven generalmente para

comparaciones temporales y espaciales (Mejias y Jerez, 2006).

Figura 5. Uso de muestreadores manuales para la colecta de sedimento figura de
Mejias y Jerez, 2006.
2.1.7 Caracterizacion de muestras de aguas.

Los analisis para la caracterizacion de las aguas fueron realizados por el
Laboratorio de Limnologia de la Facultad de Ciencias, Universidad de Chile, siguiendo

los protocolos sefialados a continuacion:
2.1.7.1 pH, Conductividad eléctrica, STD, Temperatura y Salinidad (in situ)

Cabe destacar que estos analisis fueron realizados in-situ tomando muestra de
agua en frascos de polietileno de alta densidad, posterior a ser ambientados 3 veces con

la muestra a analizar.

Una vez seleccionado el modo a analizar en el instrumento, se introdujo el
electrodo del multiparamétrico WTW 3430 set G en un volumen suficiente para que la
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esfera de vidrio y diafragma de electrodos puedan realizar una lectura de la muestra.

Se espero¢ a tener una lectura estabilizada en la pantalla para registrar.
Finalmente se limpid el electrodo de vidrio con agua destilada para guardar hasta
volver a utilizar.

2.1.7.2 Determinacion de Oxigeno disuelto (Método Winkler)

Preparacion de reactivos.

a) Sulfato de manganeso (MnSQ.)
¢ 480 g de MnSQ4 ¢4H,0 p.a. Merck®
s Agua destilada (diluir hasta 1L)

b) Yoduro de Potasio (KI).
» 500 g de NaOH y 150 g de Kl p.a. Merck®
e Agua destilada (diluir hasta 1L).

» Agregar una solucion de 10 g de azida de sodio (NaN; Merck® p.a.) disuelta en

40 mL de agua destilada.

c) Tiosulfato de sodio 0,025 N.

e 6,205 g de NaS;0; e5H,0 Merck® p.a.
¢ Agua destilada hasta 1L
e 5 mL de clorofermo como preservante,

s Guardar en una botella café, resguardada de la luz, estandarizar cada semana.

d) Dicromato de potasio (K:Cr207) 0,025 N.

¢ 1,226 g de K,Cr,O7 Merck® p.a. (secado al horno a 130°C por 0,5 hora)
* Agua destilada (diluira 1 L)

Procedimiento experimental
Se realizd dos procesos, el primero corresponde a la fijacion quimica del oxigeno

disuelto en terreno y una titulacion con tiosulfato de sodio en el laboratorio.

2 Nota: Para la determinacion de pH, previo a la lectura en la muestra, introducir el electrode en una solucion
tampon con un pH 7.
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Fijacién quimica de oxigeno disuelto: Se afiadiéo 1 mL de MnSQ, al fondo de la botella,

al frasco donde la muestra sera sifonada (evitando burbujas), seguido por 1 mL de
yoduro alcalino por debajo de la superficie. Se tap6 la botella, con cuidado de no dejar
burbujas de aire (dejando caer suavemente |a tapa en forma inclinada sobre la botella).
Posteriormente se agitd invirtiendo varias veces, luego se dejd reposar el precipitado y

agité nuevamente.

Cuando el precipitado estuvo en reposc por segunda vez, fue destapado para
agregar 2 mL de acido sulfurico concentrado, haciéndolo escurrir por el cuello de la
botella. Finalmente se procediod a tapar y agitar nuevamente, de forma suave hasta que
el precipitado se disuelva. En este punto la muestra puede ser mantenida entre 24 y 48

horas, conservandola en un lugar frio y sin luz.

Titulacién de tiosulfato de sodio: Se estandarizo la solucién de tiosulfato de sodio, para

la cual se disolvié 2 g de Kl en 100 mL de agua destilada. Luego se afiadié 10 ml de acido
sulfdrico concentrado y 20 mL de solucién de 0,025 N de dicromato de potasio. Diluir
hasta 200 mL vy titular con la solucion de tiosulfato de sodio agregandeo almidén cuando

alcance un color amarillo, hasta ajustar la solucién de tiosulfato a exactamente 0,025 N.

Posteriormente fue realizada la titulacién donde se afiadié 200 mL de la muestra
previamente fijada, a un matraz de Erlenmeyer para ser titulado con tiosulfato de sodio

0,025 N sobre un fondo blanco, hasta que la soluciéon tomo un color amarillo.

A la solucidn se agregé 2 mL de la solucidén indicadora de almidén.
Posteriormente se debe siguié la titulacion gota a gota hasta que el color azul del
indicador desaparecid.

2.1.7.3 Determinacion de Fésforo total (Variacion método tradicional Kjeldahl)

Preparacion de reactivos

a) Solucién de molibdato

e 3 g de molibdato de amonio.
e 100 mL de agua desionizada
b) Acido sulfurico
s 11 mL de acido sulflrico concentrado (sp gr 1,84) p.a. Merck®

» 489 mL de agua desionizada.
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« Enfriar y almacenar en botella de vidrio oscuro.
¢) Acido ascorbico

¢« 1,35 g de acido ascorbico p.a. Merck®
¢« 25 mL de agua destilada.

d) Potasio antimonio tartrato

e 6,8 mg de antimoniltartrato p.a. Merck®

¢ 10 mL de agua destilada, (calentando si fuera necesario)
e) Mezcla de reactivo

¢ Mezclar 10 mL de amonio molibdato, con 25 mL de acido sulfdrico, 10 mL de
acido ascorbico y 5 mL de tartrato de potasio y antimonio. No dejar
almacenando por mas de 6 horas.
f) Agua Libre de Amonio (A.L.A))

+ Circular agua desionizada a través de una resina de intercambio catidnica
(DOWEX 50 W X8 20-50 mesh en forma de H+)
g) Solucién madre de fosfato1 mg-P/mL

» Se disolvié 4,393 g de potasio hidrogeno fosfato p.a. Merck® previamente
secado en un desecador en agua destilada en un matraz aforadoa 1 L.
+ 1 mL de acido sulfurico concentrado p.a. Merck®.
+ Llenar hasta el aforo con agua destilada.
h) Serie de estandares fosfato (20 pg-P/L; 40 pg-P/L; 60 ug-P/L; 80 ug-P/L; 100 pg-
P/L;150 pg-P/L:200 ug-P/L; 250 pg-PiL)

e Diluir 2; 4; 6; 8;10; 15; 20 y 25 mL de la solucion madre de fosfato 1mg-P/mL
en un matraz aforado de 100 mL

¢ Llenar hasta el aforo con agua destilada.

Procedimiento experimental.

Primero se digirié la muestra para lo cual se afiadié 10 mL de muestra con 80 uL
de &cido sulftrico concentrado a un tubo Kjeldahl. Se dejé en el equipo Kjeldahl por un

periodo de 3 dias a una temperatura de 100°C, hasta que la mezcla se evapore.

Posteriormente se afiadid 10 mL de A.L.A y 15 yL de agua oxigenada al 30%

para eliminar la materia orgénica, calentando nuevamente, por 2 horas, hasta 250°C.
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Finalmente, para formar una solucion coloreada, a 10 mL de la muestra trabajada

se agregan 2 mL de la mezcla de reactivos, para luego de 5 minutos y dentro de las 2-3

horas se mida la absorbancia en una celda de cuarzo a 885 nm. Se repitié el proceso

para el blanco y la serie de estandares.

2.1.7.4 Determinacién de Nitrégeno Total (variacién método tradicional Kjeldahl)

Preparacion de reactivos

a)

b)

c)

d)

Solucion de NaOQH/EDTA

+ 13 gde NaOH p.a. Merck® en 100 mL de EDTA Il 0,1 M
Acido sulftrico

« 108 mg de diclorocianurato en 90 mL de solucién NaOH/EDTA*
e Trabajar a la luz tenue y guardar en la oscuridad
Solucion fendlica

e 12 g de Salicilato de sodic con 100 mg de sodio nitroprusiato
(Na2[Fe(CN)5NO]+2H20) en 100 mL de agua desionizada*

+ Trabajar a la luz tenue y guardar en la oscuridad.

Aqua Libre de Amonio (A.L.A.)

o Circular agua desionizada a través de una resina de intercambio catidnico
DOWEX 50 W X8 20-50 mesh en forma de H+.

Serie de estandares nitrégeno. (0 ug N-Total/L; 5 yg-N-Total/L; 40 pg N-Total/L;

100 pg-N-Total/L; 200 ug-N-Total/L;400 ug-P/L;500 ug-N-Total/L)
e Diluir 0; 0,5; 4; 8;10; 20, 40 y 50 mL de la solucién madre de fosfato 1mg-N-
Total/L en un matraz aforado de 100 mL

+ Llenar hasta el aforo con agua destilada.

Procedimiento experimental

Primero se digiere la muestra afadiendo 10 mL de muestra con 80 pL de H,S0,

concentrado en un tubo para método Kjeldahl, la cual fue llevada a una temperatura de

100°C en un equipo Kjendahl por un periodo de 3 dias, hasta conseguir la evaporacion

3 Solucion estable por 10 — 15 minutos
4 Solucién estable por 10 — 15 minutos
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de la mezcla. Posteriormente se afiadio A.L.A y 15 pL de H,O: al 30%. Con el objetivo
de eliminar la materia organica la mezcla fue llevada a 250°C durante 2 horas.

Una vez realizada la digestion, se afiadié al tubo Kjeldahl 1,2 mL de solucién
hipoclorito y 1,2 mL de solucion fendlica, para generar una solucién coloreada,
recordando siempre trabajar a luz tenue. Pasados 90 minutos se minutos se mide de la
solucion en una celda de 5 cm a una longitud de onda de 685 nm. Se repitid el mismo
proceso con la serie de estandares.

2.1.7.5 Determinacion de Alcalinidad Total (Carbonatos y Bicarbonatos) (APHA
2013)

Preparacion de reactivos®
a) HCI01 M
e 25 mlde HCl diluidosa1L.
e Estandarizar con NaOH 0,1 M.

b) Fenolftaleina
* 0,5 g de fenolftaleina
s« 50 mL de etanol 95%
» 50 mL de agua destilada.

s (otas NaOH 0,05 M libre de CO: hasta que la solucion se ponga levemente
rosada (pH 8,0 — 9,8)

c) Indicador mixto (indicador rango pH 4,6 — 5,2)

+« (0,02 g de rojo metilo
¢ (0,08 g de verde bromo cresol
e 100 mL de etanol 95%

d) Indicador de naranja de metilo 0.05%. (indicador pH bajo 4,6)

« 0,05 g de naranja de metilo

« 100 mL de agua destilada.

e) Solucion Buffer pH 8,3
e 59,4 mL de Na;B:O7 0,005 M

5 Nota: Todos los reactivos deben estar exentos de CO»
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e 40,6 mLde0,1MHCIp.a. Merck®

Procedimiento experimental

Se mezclé 20 mL de muestra con 2 gotas de fenolftaleina en un matraz
Erlenmeyer, donde se observé una tonalidad rojiza en la solucién, para lo cual se tituld
la mezcla con acido hasta obtener un color débil.

Fue afiadido gotas de buffer y una gota de fenolftaleina, prosiguiendo con la
titulacion hasta conseguir la coloracién inicial de la muestra. Anotando el volumen de
HCI gastando en el viraje.

Posteriormente se agreg6 6 gotas a la mezcla del indicador mixto para determinar

la Alcalinidad Total, continuando la titulacion hasta el segundo punto de equivalencia.
Una vez finalizadas las titulaciones, se procedi¢ a la elaboracién de los calculos
para la obtencién de la Alcalinidad total, Carbonatos y Bicarbonatos.

2.1.7.6 Determinacidén de Cloruro (Método de Mérh con nitrato de plata)

Preparacion de reactivos

a) Acido Sulftrico 0.5 M
e Agregar a 400 mL de agua destilada, lentamente y con agitacién, 14 mL de
H2504 96% p.a. Merck®.,
» Enfriar y diluir a 500 mL.

b) Solucion indicadora de cromato de potasio

¢ 50 g de K;CrQ4 Merck® en un poco de agua destilada

e Agregar nitrato de plata p.a. EMSURE® Merck hasta la formacién definida de
un precipitado rojo.

¢ Dejar reposar por 12 h

e Filtrar y diluir a 1 L con agua destilada.

¢} Solucion estandar de nitratc de plata 0,02 M

¢ Diluir 20 mL de estandar de nitrato de plata Tritipur® Merck1 M a 1L con agua

destilada

Procedimiento experimental
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Se tomo una alicuota de la muestra en un matraz Erlenmeyer de 250 mL para

ser diluido a 100 mL con agua destilada. Ademas se incluyé un blanco.

Luego se anadié 1 mL de peroxido de hidrogeno, para eliminar las interferencias

de sulfuro, sulfito o tiosulfato de la muestra.

Ya que la muestra se encontraba en el pH adecuado (entre 7 y 9), se procedio a
agregar 1 mL de solucién indicadora de cromato de potasio, para luego titular la solucién
con estandar de nitrato de plata 0,02 M hasta un color amarillo anaranjado, para

finalmente registrar el volumen gastado.
2.1.7.7 Determinacién de Sulfato (Método turbidimétrico)

Preparacién de reactivos

a) Solucién acondicionadora

¢ Mezclar 50 mL de glicerina en una solucidon que contenga 30 mL de HCI p.a.
Merck® concentrado, 300 mL de agua destilada, 100 mL de alcohol etilico
p.a. Merck® y 75 g de cloruro de sodio Merck®.
b) Solucién estandar de sulfato 100 ma/L
o 1479 g de NaS04
¢ Diluira1L.

Procedimiento experimental

Se afiadid 100 mL de muestra a un matraz Erlenmeyer de 250 mL,
posteriormente fueron agregados 5 mL de la solucién amortiguadora, siendo mezclado
enérgicamente con un agitador magnético.

Durante la agitacion de la mezcla fue agregada una cucharadita (0,2-0,3 mL) de

cristales de BaCl,, para medir un 1 min exacto de agitacion a velocidad constante.

Inmediatamente se midié la absorbancia a 420 nm en Espectrofotometro UV-
1700 PharmaSpec, SHIMADZU.

Para la curva de calibracion se tomo 0,5; 10; 15; 20; 30 y 40 mL de |a solucién
esténdar, para ser llevada a un volumen final de 100mL con agua desionizada, para

posteriormente seguir el mismo proceso que la muestra.
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2.1.7.8 Determinacion de Cationes (Na*, K*, Ca*?, Mg*?) (Espectrofotometria de

Absorcién Atomica)

Preparacion de reactivos

a)

b)

e)

Solucién de Lantano 11 a/L de La

e 12,9 g de oxido de lantano (La:0s) Merck® en 200 mL de agua desionizada
en un matraz de aforo de 1 L.

e Colocar en un bafno de agua fria.
o Agregar 110 mL de HCI p.a. Merck®, lentamente y agitando.

« Enfriar y enrasar con agua desionizada.

Solucién de Lantano 50 g/L de La

e 59 g de 6xido de lantano (La:03) Merck® en 250 mL de agua desionizada en

un matraz de aforo de 1 L.
¢ Colocar en un bafio de agua fria.
e Agregar 250 mL de HCI p.a. Merck®, lentamente y agitando.

« Enfriar y enrasar con agua desionizada.

Serie estandares Sodio.

e (; 20; 40; 60; 80; 100, 120 mL de solucién estandar de 1000 mg/L de Na
Certupur® Merck.

e Agregar 1 mL de HNO; p.a. Merck®

¢ Diluir en un matraz aforo a 200 mL

Serie estandares Potasio.
e 0;1;2:5;10; 20 mL de solucién estandar de 1000 mg/L de K Certipur® Merck.
e Agregar 1 mL de HNOzp.a. Merck®.

e Diluir en un matraz aforo a 200 mL

Serie estandares Magnesio.

o 0;2; 4;6; 8, 10 mL de solucion estandar de 1000 mg/L de Mg Certupur®
Merck.

+ Agregar 1 mL de HNO3 p.a. Merck®.

¢ Diluir en un matraz aforo a 200 mL

Serie estandares Calcio.
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¢ 0;6;12; 18; 24; 30 mL de solucién estandar de 1000 mg/L de Ca Certupur®
Merck.

» Agregar 5 mL de HNO3 p.a. Merck®.

¢ Diluir en un matraz aforo a 200 mL

Procedimiento experimental
Para determinar los metales disueltos, se utilizé la muestra sin acidificar y
conservada a 4°C hasta el momento del analisis. Previo a su utilizacién ésta debié ser
filtrada con una membrana de PVDF 0,45um y acidificada con acido nitrico (6 mL por L)
hasta conseguir un pH < 2.
Potasio — Sodio. Se tomd 10 mL de la serie de estdndares realizada y de la muestra
para posteriormente afiadir 1 mL de solucién de Lantano 11g/L de La, para finalmente
mezclar y medir.
Magnesio — Calcio. Se tomo 10 mL de la serie de estandares realizada y de la muestra
para posteriormente afiadir 1 mL de solucidén de Lantano 50 g/L de La, mezclar y medir.
Las condiciones en las que fueron realizadas las mediciones en el
espectrofotdmetro de absorcién atdmica SHIMADZU AA-6800 se resumen en la

siguiente tabla:

Tabla 4. Condiciones EEA para determinar Ca, Mg, Nay K

Elemento Longitud de onda (nm) Tipo de Llama
Ca'? 4777 Aire-CzH;
Mg*2 2852 Aire-CzH.
Na* 589,0 Aire-CzH:

K* 766,5 Aire-CaHz

2.1.8 Caracterizacion de sedimentos

2.1.8.1 Preparacién de sedimentos
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De los frascos de 1L que transportaban el sedimento se eliminé el sobrenadante
y se dispuso el sedimento en bandejas de polietileno para ser secadas a temperatura

ambiente (Ver Figura 6).

Figura 6. Muestras de sedimentos secas a temperatura ambiente®,

Una vez secas las muestras, se realizé una molienda en un mortero para destruir
los peds existentes para un posterior tamizado con Tamiz USA Standard Testing Sieve
luz de malla <2mm. De esta forma fue posible obtener la fraccién gruesa del sedimento,
con la que se llevé a cabo la caracterizacion fisicoquimica del sedimento.

Finalmente fue utilizado un Tamiz USA Standard Testing Sieve luz de malla

<B63um, separando asi la fraccion fina, desde la cual se identificaron los metales.
2.1.8.2 Determinacion de pH y conductividad

Se masé 10 g de sedimento (exactitud 0,1 g) en una Balanza analitica
SHIMADZU AUX 220 al interior de un frasco plastico de boca ancha. Posteriormente se
anadio 25 mL de agua desionizada Milli-Q y se tapé el frasco. Se dejo6 agitar durante dos
horas en un Rotador Already Enterprise Inc DSR-2800A. Dicho proceso se realizé por

duplicado y ademas de incluir un blanco.

Antes de destapar el frasco este se agité de forma manual varias veces, para
luego introducir el pH-metro y Conductivimetro Hanna HI 9813 Portable en la parte
superior de la mezcla. El pH y conductividad eléctrica fueron determinados una vez
estabilizada la lectura {exactitud 0,1 unidades).

& lzquierda: Punto en el inicio de la vertiente. Derecha: Punto al interior del salar,
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2.1.8.3 Determinacién de Pérdida de peso a 105°C

Se masé aproximadamente 10 g de sedimento en un vaso precipitado limpio y
seco en una balanza analitica SHIMADZU AUX 220. El recipiente debe ser tarado
previamente. Luego el vaso con el sedimento en su interior, fue introducido en una estufa
Electro Thermostatic modelo DHG-91472 por un periodo de 24 horas a 105°C.

Una vez transcurrido el tiempo, la muestra fue retirada, dejandola enfriar en un
desecador para su posterior determinacion de masa. Se masoé reiteradas veces hasta
obtener una masa constante, manteniendo siempre la muestra en el desecador para
evitar la absorcion de la humedad ambiental.

2.1.8.4 Determinacion de la materia organica por volumetria

Preparacién de reactivos

a) Dicromato de potasio 0,1667 M

» 49,04 g de K;Cr:07 (seco a 105°C) p.a. Merck®. Diluir a 1L
b) Sulfato ferroso 1 M

o 280 gdeFeS04e 7 H:O p.a. Merck®, en agua desionizada.
s Aifiadir 80 mL de H>80, p.a. Merck®
» Enfriar y diluir a 1L

Procedimiento experimental

Se utilizé una balanza analitica SHIMADZU AUX 220 para masar dos muestras
con 0,5 g de sedimento por punto a analizar (exactitud 0,01g) en una matraz de

Erlenmeyer. Se debe incluir un blanco.

A cada muestra se le afiadio 10 mL de dicromato de potasio 0,1667M, luego se
agreg6 20 mL de acido sulfurico concentrado, se agité y se dejé reposar por 30 minutos
bajo campana. Sin embargo a las muestras provenientes del inicio de la vertiente se les
debhié afiadir 10 mL adicionales, ya que contenian mayor cantidad de materia organica
(Ver Figura 7).

Posteriormente se agregd 10 mL de acido fosférico concentrado para finalmente

anadir 180 mL de agua desionizada Milli-Q. La mezcla fue titulada con sulfato de hierro
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(I) 1 M con la ayuda de una Bureta digital Burette Digital Brand y determinado con un
electrodo de platino HANNA HI9813 GROECHEK.

Figura 7. Combustion himeda con dicromato de potasio

2.1.8.5 Determinacion de Fésforo disponible (Método Olsen)

Preparacion de reactivos

a) Reactivo Mezclado’

e 50 mL de H,SO4 4M (Agregar lentamente 56 mL de H>SO4 p.a. a 150 mL de
agua bajo agitacion constante. Una vez frio diluir a 250 mL con agua
desionizada)

* 15 mL de molibdato de amonio (Disolver 4 g de (NH4)6Mo7024 ¢4H20 en
100 mL de agua desionizada)

s 30 mL de acido ascérbico 0,1 M (Disolver 1,75 g de acido ascorbico en 100
mL de agua desionizada)

¢ 5 mL de tartrato de potasio y antimonio (Disolver 0,275 g de KSbOCH:0s en
100 mL de agua desionizada)

¢ 200 mL de agua

b) Solucién de bicarbonato de sodio 0.5M a pH 8,5

7 El reactivo mezclado debe ser preparado previo al momento de su utilizacién
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» Disolver 42 g de NaHCO; Merck® en 1L de agua desionizada. Ajustar a pH
8,5 agregando NaOH 1M Merck® (4g/100mL). En caso de sobrepasar el pH
agregar NaHCO3 0,5 M.

c) Serie de estandares Fésforo.

e Diluir 10 mL de solucién patrén de P 1000 mg/L p.a. Certipur® Merck en un
matraz de aforo de 1 L y enrasar con agua desionizada.

» Pipetear 0;1;2;3;4;5 mL de la solucién previa en matraces de 250 mL con
solucion bicarbonato de sodio.

Procedimiento experimental

Se maso en una Balanza analitica SHIMADZU AUX 220 2,5 g de sedimento
(exactitud 0,01g), los que fueron traspasados a frascos agitables de plasticos, incluyendo

un blanco y una contra muestra.

A cada muestra se afiadié 50 mL de solucion de bicarbonato de sodio 0,5 M a pH
8,5. Dejando en agitacion por 30 minutos en un Rotador Already Enterprise Inc DSR-
2800A. Pasado el periodo de agitacion las muestras fueron filtradas a través de un filtro
fino Double rings 12,5 cm, Qualitative 102”.

Posteriormente, en distintos tubos de ensayo, se agregé 3 mL de la serie de
estandares, 3 mL de los extractos de las muestras filtradas y lentamente 3 mL de reactivo

mezclado. Se debe agitar cada mezcla ya que se produce la liberacion de CO-.

Cada solucion debe reposar al menos 1 hora para que se desarrolle el color azul
al maximo. Finalmente se midio la absorbancia a 880 nm en Espectrofotémetro UV-1700
PharmaSpec, SHIMADZU.

2.1.9 Determinacion de metales y no metales.
2.1.9.1 Determinacion de Boro (Extraccion con agua caliente)

Preparacion de reactivos

a) Solucion Tampén

+ 250 g de acetato de amonio
e 15gdeEDTA
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+ 400 mL de agua

» Lentamente, bajo campana, 125 mL de acido acético glacial

b) Azometina-H 0,9%

¢ 0,9 g de azometina-H
e 2 g de acido ascorbico
» 100 mL de agua

c) Serie estandares B

s Disolver 0,5716 g de H;BO; en agua y diluir a 1L. Pipetear 0;1;2;3;4;5 mL de
solucién en un matraz de 200 mL y enrasar con agua desionizada.

2.1.9.1.1 Procedimiento experimental en muestras de sedimento.

Se maso en una Balanza analitica SHIMADZU AUX 220 10 g de sedimento
{exactitud 0,01g) en matraz de fondo plano, incluyendo un blanco y una contra muestra.
Luego se agregd 30 mL de agua desionizada Milli-Q a cada muestra, volviendo a masar
la muestra con agua.

Los matraces con mezcla, fueron llevados a ebullicion por exactamente 5 minutos
en una plancha calefactora, generando la evaporacion de agua, la cual debié ser
repuesta con agua desionizada Milli-Q hasta obtener la masa inicial. Se esperd a que la
solucion estuviera fria, para filtrar por gravedad utilizando Filtros finos Double rings 12,5
cm, Qualitative 102.

En un tubo de ensayo, se tomo de 4 mL del extracto filtrado, 4 mL de solucion
tampén y 2 mL de azometina-H 0,9%, dejando reposar la mezcla entre 30-60 minutos.
Finalmente se ley6é la absorbancia a 420 nm en un Espectrofotometro UV-1700
PharmaSpec, SHIMADZU. El mismo proceso fue realizado con 4 mL de los distintos
puntos de la serie de estandares.

2.1.9.1.1.1. Procedimiento experimental en muestras de agua.

Se afadié 5 mL de muestra de agua en un tubo de ensayo. A cada muestra se le
agregd 4 mL de la serie de estandares mas 4 mL de solucién tampén y 2 mL de
azometina-H 0,9%, dejando reposar la mezcla entre 30-60 minutos, para luego leer la
absorbancia a 420 nm en un Espectrofotémetro UV-1700 PharmaSpec, SHIMADZU.
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2.1.9.2 Determinacion Litio, Plomo y Cobre.

2.1.9.2.1 Extraccioén Litio, Plomo y Cobre desde los sedimentos

Una de las primeras metodologias de extraccién quimica secuencial fue
desarrollada por Tessier y col., (1979), la cual ha servido como base para el desarrollo
de otros esquemas posteriores. Los procedimientos poseen una metodologia comin
basada en la exposicion sucesiva de una misma muestra sélida a soluciones
extractantes de fuerza creciente y/o de caracteristicas diferentes. Segun Tessier y
Campbell (1988) pueden clasificarse de la siguiente manera: electrolitos inertes
concentrados, acidos débiles, agentes reductores, agentes acomplejantes, agentes
oxidantes y acidos fuertes.

Cabe destacar que aun no existe una secuencia de aplicacién plenamente
aceptada, tampoco todos los métodos desarrollados incluyen la totalidad de los agentes
mencionados. No obstante, existen cinco fases de fracciones que suelen ser objetivo

comun de analisis segun el tipo de reactivo aplicado: (L6pez y Mandado, 2002).
Fraccidn intercambiable: Electrolitos concentrados.
Fraccién carbonatada: Acidos débiles.

Fraccién de o6xidos y oxihidréxidos metalicos de Fe y Mn principalmente:
Agentes reductores.

Fraccion ligada a la materia organica: Agentes oxidantes.

Fraccion residual: Acidos fuertes.

2.1.9.3 Espectroscopia de absorcidon atdmica con atomizacién por llama.

La espectroscopia de absorcién atémica (EAA), tiene como fundamento la
absorcion de radiacion de una longitud de onda determinada. Esta radiacién es
absorbida selectivamente por atomos que tengan niveles energéticos cuya diferencia en
energia corresponda en valor a la energia de los fotones incidentes. La cantidad de
fotones absorbidos, esta determinada por la Ley de Beer, que relaciona ésta pérdida de
poder radiante, con la concentracion de la especie absorbente y con el espesor de la

celda o recipiente que contiene los atomos absorbentes.
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En la espectrofotometria de absorcion atdmica (EAA) con llama (aspiracion
directa) la muestra se aspira y atomiza en una llama. Un rayo de luz proveniente de una
lampara de catodo hueco, o de una ldmpara de descarga, se dirige a través de la llama
a un monocromador y a un detector que mide la cantidad de luz absorbida. La absorcién
depende de la presencia de los atomos libres en la llama. Debido a que la longitud de
onda del rayo de luz es caracteristica del elemento que se esta determinando, la luz

absaorbida por la llama es una medida de la concentracién del metal en la muestra.

Esta técnica requiere de una llama para atomizar la muestra. Si bien es una
técnica simple, rapida y aplicable a un gran nimero de elementos estd limitada a
elementos en solucidn, por lo que el analisis de metales totales en sedimentos y suelos

requiere una digestiéon previa de la muestra.

Busper head

| Burner head
it Y locking ring

Flow spaoiler
Auxiliary
3 rIlaining swrew

axidant Pressure

relic! vents

Nebulizer
adjusting knob

Figura 8. Componentes de un Espectrofotémetro de Absorcién Atomica.

2.1.9.4 Preparacion fraccion total sedimento: Digestion acida en microondas de

alta resolucién (Li, Cu, Ph).

Se maso 0,25 g de sedimento, previamente tamizado a <63 pym, en Balanza
analitica SHIMADZU AUX 220, lo cual fue traspasado a tubos recubiertos de teflén PFA
transparentes. A cada tubo se le afiadié 10 mL de acido nitrico Suprapur 65% Merck®.

Los tubos con las mezclas se llevaron a Microondas Mars-5 bajo el programa basado en
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el método EPA 3051: Microwave assisted acid digestion of sediments, sludges, soils,
and oils (EPA, 2007) detallado en la siguiente tabla:

Tabla 5. Programa de digestion acida en microondas para sedimentos

Max Potencia (w) | Fotencia | Rampa | Temperatura
% (min) (°C)

Enfriamiento (min)

800 1000 11:00 175 15:00

Terminado el ciclo programado, se esperé a que las muestras estuviesen lo méas
frias posible, evitando asi la liberacién de gases. Luego se transfirié la mezcla a vasos
precipitados, para ser filtrados con una membrana de PVDF 0,2 ym aforando a un
volumen final de 100 mL con agua desionizada Milli-Q. Las soluciones fueron guardadas

den en frascos plasticos hasta el momento de su andlisis en EAA.

2.1.9.5 Preparacion de Fraccion total en agua: Digestion acida para metales (Li, Cu,
Pb).

Se realizé un filtrado de las muestras de agua, las cuales habian sido
preservadas con acido nitrico Suprapur 65% Merck®. Se utilizé6 una membrana de PVDF
0.45um. Luego las muestras fueron guardadas en frascos de polietileno hasta el
momento de su anélisis en EAA.

2.1.9.6 Preparacion de la Fraccion soluble en sedimento: Digestion.

Preparacion de reactivos
a) Acido acético 0,11M

Se tratg, lentamente, 3,14 mL de acido acético glacial p.a. Merck ® a 500 mL con

agua desionizada.
Procedimiento experimental.

En una Balanza analitica SHIMADZU AUX 220 se maso 0,5 g de sedimento al

interior de frascos para agitar. A cada muestra se le afiadié 40 mL de acido acético
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(CH;COOH) 0,11M Merck®, y se dejé agitando por un periodo de 16 horas en Rotador
Already Enterprise Inc DSR-2800A.

Posteriormente se centrifugé a 4000 rpm durante 15 minutos en una Centrifuga
Equipo U-320 Equilab. El sobrenadante obtenido fue filtrado con una membrana de
PVDF 0,22um vy finalmente almacenado en frascos de polietileno para su posterior
anélisis en EAA.

2.1.9.7 Condiciones del Espectrofotéometro de Absorcion Atémica (EEA) para Li,
CuyPb

Las condiciones del equipo dependeréan del metal que se desea determinar. A

continuacion se indican las condiciones de acuerdo al metal a determinar:

Tabla 6. Condiciones EEA para determinar Cu, Pb y Li

Elemento | Longitud de onda (nm) | Tipo de Llama | Flujo de! gas {(L/min.)
Cu 324,7 Aire-CzH. 1,8
Pb 217,0 Aire-C,H, 20
Li 671,0 Aire-CzH» 2,0

2.1.9.8 Determinacion de Arsénico.

Para la determinacion de arsénico se utilizd la técnica de absorcion atémica con
generacion de hidruros, lo que permite cuantificar As en el orden de ppb.

La técnica consta de tres etapas fundamentales: la generacion y volatilizacion del
hidrure, |a transferencia del mismo y su posterior atomizacion en el espectrometro de
AA.,

La muestra disuelta en acido diluido fue mezclada con borohidruro de sodio
(NaBH.), reaccion que produce H atomico que reacciona con el As en la solucion para
formar hidruros volatiles.

Posteriormente se afiade yoduro de potasio para acelerar la reduccion y que sea
una reaccioén completa. Una vez obtenido el gas este es transferido a un tubo de cuarzo

gue calentado por la llama produce la disociacion y atomizacion de los atomos.
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Preparacién de reactivos

a)

b)

c)

d)

g

h)

Acido Ascérbico 5,5% p/v

Masar 5,5 g de acido ascérbico Merck® p.a. y aforar a 100 mL con agua
desionizada Milli-Q.

Yoduro de Potasio (KI) 6,7% p/v

Masar 6,7g de Kl Merck® p.a. y aforar a 100 mL con acido ascérbico 5,5% plv

Acido Ascérbico 10% plv
Masar 10 g de &cido ascorbico Merck® p.a. y aforar a 100 mL con agua

desionizada Milli-Q.

Yoduro de Potasio (KI) 5,8% p/v

Masar g de Kl Merck® p.a. y aforar a 100 mL con acido ascérbico 10% p/v
Hidroxido de Sodio (NaOH) 0,125M

Masar 5 g de NaOH Merck® p.a. y aforar a 1 L con agua desionizada Milli-Q
Boro hidruro de Sodio (NaBH.) 2% p/v

Masar 10 g de NaBH,; Merck® p.a. y aforar a 500 mL con NaOH 0,125M

Boro hidruro de Sodio (NaBH.) 0,19% p/v

Masar 0,95 g de NaBH. Merck® p.a. y aforar a 500 mL con NaOH 0,125M
Acido Clorhidrico (HCI) 15%v/v

Tomar 75 mL de HCI Suprapur® 30%. Aforar a 500 mL con agua desionizada
Milli-Q

Acido Clorhidrico (HCI) 14%v/v

Tomar 70 mL de HCI Suprapur® 30% y aforar a 500 mL con agua desionizada
Milli-Q

2.1.9.8.1 Procedimiento experimental curva de calibracién sedimentos

Se maso tubos de centrifuga esteriles de 15 mL vacio, y luego se volvié a masar

con la alicuota del estandar, la que varia de acuerdo a la concentracion deseada de

Arsénico.

A cada tubo se adiciond HNO; 2% hasta completar un volumen de 10 mL.

Finalmente se afiadié 2 mL de HCI 30% y 3 mL de Kl 6,7% p/v, para luego homogenizar,

volver a masar el tubo completo y medir en EEA
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2.1.9.8.2 Procedimiento experimental muestras de sedimento

Se masé 10 mL de muestra digerida y diluida 10 veces en tubos de centrifuga
estériles de 15 mL. Luego se adicion6 2 mL de HCI 30%, 3 mL de Kl al 6,7% p/v para

luego homogenizar, masar el tubo con todos los reactivos y medir en EEA.
2.1.9.8.3 Procedimiento experimental curva de calibracion aguas

Se realizd el procedimiento descrito en el acapite 2.10.4.1, modificando la

concentracién de Kl a 5,8% p/v.
2.1.9.8.4 Procedimiento experimental muestras de aguas

Se maso 10 mL de muestra estabilizada y filtrada en tubos de centrifuga estériles
de 15mL. Luego se adicion6 2 mL de HCI 30%, 3 mL de Kl al 5,8% p/v para luego

homogenizar, masar el tubo con todos los reactivos y medir en EEA.

2.1.9.8.5 Condiciones experimentales del Espectrofotometro de Absorcion

Atémica para determinar As

Las condiciones del equipo para la determinacion de arsénico son las siguientes:

Tabla 7. Condiciones EEA para determinar As.

Elemento | Longitud de onda (nm} | Tipo de Llama | Flujo del gas {L/min.)

As 193,7 Aire-Acetileno 3
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. RESULTADOS Y DISCUSION

Este capitulo ha sido dividido en cuatro temas:
s Parametros fisicoguimicos basicos.

« Material en suspension.

¢ Nutrientes.

e Metales, no metales y metaloides.
A continuacion se realiza un analisis de los puntos previamente mencionados:

31 Parametros fisicoquimicos basicos en agua y sedimento.

En este punto es importante mencionar que en el caso de las aguas algunas
variables tales como: temperatura, pH, conductividad eléctrica, salinidad y STD fueron
determinados in-situ; contrario al caso de los sedimentos donde todos los parametros
fueron determinados en el laboratorio.

3.1.1 Variables fisicoquimicas medidas en agua

De los resultados obtenidos en las aguas fue posible observar leves diferencias
entre las muestras provenientes del inicio y final de la vertiente. Por una parte la
temperatura presenté un incremento de 2,65°C al final de la vertiente con respecto al
inicio, lo cual es atribuido fundamentalmente a diferencias horarias en la recoleccion de
las muestras; punto inicial (P1) 13:00 h y punto final (P5) 16:00 h aproximadamente.
Adicionalmente debe ser considerado como un factor relevante, las variaciones
estructurales presentes en los sectores de muestreo, ya que las columnas de aguas
mostraban diferencias sustanciales en sus niveles de profundidad, existiendo alrededor
de 0,5 m de profundidad en el inicio y sélo unos pocos centimetros (aprox. 3 cm) en el
final de la vertiente. Este es un factor que influye considerablemente en la temperatura,
especialmente cuando no existe un flujo de agua constante con un caudal elevado capaz

de mantener la misma temperatura a lo largo de todo el fluido.

En el pH se observa una alcalinidad levemente mayor al final de la vertiente, una
vez que el agua se inserta en el salar. Es decir las condiciones en el medio se vuelven

cada vez mas alcalinas a medida que el salar se va consolidando.
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Respecto a la conductividad eléctrica y salinidad, es posible apreciar una mayor
conductividad eléctrica y salinidad al inicio de la vertiente. Sin embargo al ser esta
diferencia tan pequefia, no seria correcto inferir que el inicio de la vertiente posee

mayores concentraciones de iones en solucién sélo en base de los dos parametros

mencionados.
10,0 20,0
8,0 15,0
6,0
& 100
4,0
2.0 . 5,0
0,0 0,0
pH Temperatura
EPunto 1 8,2 EPunto 1 15,6
wPunto 5 8,9 s Punto 5 18,3
Figura 9. pH medido en aguas Figura 11. Temperatura en aguas
3,8 1,5
3,0 1,5
= 2,3
§ s 14
- 1,5 o 1,4
5]
0,8 = 1,3
0,0 ' 1,3
Conductividad 12
Eléctrica ’ Salinidad
EPunto 1 3,5 g Punto 1 1,5
& Punto 5 3,4 w4 Punto 5 1,3
Figura 10. Conductividad eléctrica Figura 12. Salinidad determinada en
determinada en aguas aguas.

3.1.2 Variables fisicoquimicas medidas en sedimentos

En relacion a las mediciones llevadas a cabo en los sedimentos, es importante
mencionar que tanto el pH como la conductividad eléctrica fueron determinados a una
temperatura ambiente de 20,4°C. Debido a la falta de rangos limites en sedimento para
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pH y C.E. en normativa, nacional o internacional, se procedié a comparar los datos con
valores obtenidos de estudios previos realizados en el area de estudio.

Los valores de estudios previos poseen un rango muy amplio, lo cual manifiesta
lo variable que pueden ser las condiciones de un punto a otro al interior del salar. De los
datos recopilados bibliograficamente (Risacher, 1999) fue posible apreciar valores que
van desde los 0,174 a 57,2 dS/m para el caso de la conductividad eléctrica y desde los
7,09 a 9,37 para el caso del pH. Si bien los rangos encontrados son amplios, de igual
forma seria posible establecer que los valores determinados en este estudio estan dentro

de los rangos histéricos existentes.

Al realizar una comparacién entre los dos puntos estudiados, es posible apreciar
que el punto final de la vertiente presenta condiciones mas alcalinas en comparacién al
inicio. Lo anterior puede ser vinculado a la mayor presencia o concentraciéon de sales en

los sedimentos del interior del salar, como por ejemplo grupos hidroxilos.

Respecto a la conductividad eléctrica en los sedimentos, la muestra
perteneciente al inicio de la vertiente presenta un valor mayor, lo cual se debe
posiblemente a una mayor concentraciéon de sales solubles, las cuales no son retenidas

en la muestra, en comparacion a la obtenida desde el interior del salar.

9,0 AT 38
75 B A
4,5 B 1.5
3,0 i 0.8
1,5 nt Conductividad
0,0 Eléctrica
g 4Punto 1 3,5
LtPunto 1 7,6
JPunto 5 1,9
JPunto 5 8,2
Figura 13. pH determinado en Figura 14. Conductividad eléctrica
sedimento medida en sedimento
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3.2  Material en suspension.

La determinacion de especies iénicas presentes en solucién corresponde a un
analisis realizado s6lo a las muestras de aguas.

3.2.1 Soélidos Totales Disueltos (STD) en muestras de aguas

Uno de los parametros basicos al momento de caracterizar el material en
suspension presente en solucion corresponde a la determinacion de los Soélidos Totales
Disueltos (STD). Con este parametro se puede obtener un valor cuantitativo de la

concentracion total de los iones en solucion.

De acuerdo a los valores obtenidos es posible sefialar una mayor concentracion
de sales al final de la vertiente, mostrando concordancia tanto con las condiciones
ambientales como con los resultados obtenidos previamente. Esta situacion es generada
mayoritariamente producto de las condiciones climaticas presentes en el lugar, donde la
intensidad de la radiacion solar provoca la evaporacion del agua presente en la vertiente
con el consecuente incremento de la concentracion de las sales presentes en solucion;
se evidencia un incremento de un 13% de iones en solucién de la muestra proveniente

del final de la vertiente con respecto de las que vienen del principio.

2000
1500
£ 1000
(=0
500
0
STD
EPuntol 1513
WPunto 5 1710

Figura 15. Sélidos Totales Disueltos (STD) en aguas.
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Adicionalmente se analizé6 la presencia de especies especificas en las muestras,
correspondientes a calcio, potasio, magnesio, cloruro y sulfato, lo cual se resumen en
las siguientes figuras:

150,0 45,0
. 120,0
a5 = 3200
£ 90,0 =
2 £
3 £
3 600 % 150
30,0 g
a 0,0
0,0 , _ K*
L @Punto 1 33,2
@Punto 1 127.,4
L Punto 5 37,1
kdPunto 5 96,77
Figura 16. Concentracion de calcio Figura 18. Concentracién de potasio
en agua en agua
. 60,0 600,0
<
@b 450,0
E 40,0
o =
4 = 300,0
£ 200 E
o < 1500
= oo E -
! Mg*? A 0,0 it
HPunto 1 450 @ Punto 1 489,9
L Punto 5 42,0 I Punto 5 545,3

Figura 17. Concentracion de

. Figura 19. Concentracion de sodio
magnesio en agua

en agua
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Figura 20. Concentracion de cloruro Figura 21. Concentracion de sulfato
enh agua en agua

De los resultados obtenidos no es posible indicar que existen diferencias
significativas entre el punto de inicio de la vertiente y el de fin, ya que las variaciones
entre ambos son muy pequefias. No obstante es posible inferir el por qué algunos iones

estan en mayor concentracion que otros.

Los distintos niveles de iones presentes en las muestras de aguas son producto
de la formacién de sales a medida que se va desarrollando la formacion del salar.
Cuando el cuerpo de agua se evapora, la concentracion y precipitacién de sus minerales
se concentraran y precipitan de acuerdo a las solubilidades crecientes. Segun
informacién bibliografica y a su constante de solubilidad, el primer mineral formado en
este tipo de ambiente es la calcita (CaCQs):

CaCO3y & Ca*?(gy + CO3™" Ky =2,8-1077

(ac)

Posterior a la precipitacién de la calcita siguen los silicatos de magnesio o en su
defecto a carbonatos de magnesio, las que también corresponden a sales poco solubles.
Esta precipitacion puede tener dos vias: en silicatos o en carbonato, tal como lo
describen las siguientes ecuaciones:

1} Envia alcalina, el aumento de pH a menudo induce a la formacion de silicatos de

magnesic de acuerdo a la siguiente reaccién general:
Mg*? + nH,Si0, - Mg — silicato + 2H*
2) Los iones hidrégeno neutralizan parte del bicarbonato y carbonato:

2HT + €037 - H,0+CO,
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3) Consumiendo parte de solucién CO; 2, provocando una disminucién en la
concentracion de carbonato haciéndola inferior a la de calcio o precipitandola
como carbonato de magnesio (magnesita); en ambos casos se desvia la solucion
a una via sulfatada:

-2 _ . _
Mg*2 o+ €035 © MgCOs Kep = 3,5-1078

Por otra parte de la alcalinidad total presente en las muestras de aguas, y a su
vez las especies vinculadas a este parametro como el carbonato y bicarbonato, fueron
obtenidos los siguientes resultados:

o 75 6

B g0 =

£ @

2 45 £

§ 30 3

8 g 2

® 15 2

S . 8 <

Bicarbonatos ¢ Carbonatos

EPunto 1 67,1 i@ Punto 1 0
@ Punto 5 48,8 EPunto 5 6

Figura 22. Concentracién

- Figura 23. Concentracién carbonato
bicarbonato en agua

en agua

= )
T %2
£
£ 08
o
3
= 0,4
8
< 00
Alcalinidad total
EPunto 1 1,1
@ Punto 5 0,8

Figura 24. Concentracidn alcalinidad total en agua.
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Referente a estas mediciones es correcto indicar que la alcalinidad de las aguas
superficiales esta determinada generalmente por el contenido de carbonatos,
bicarbonatos e hidroxidos, siendo éste parametro un indicador de dichas especies
idnicas. Se aprecia una mayor alcalinidad al inicio de la vertiente, situacién otorgada
principalmente por los bicarbonatos presentes en solucién como consecuencia de la
evaporacion, generando un cambio de bicarbonato a carbonato.

oL b > OH + HCOs-

Figura 25. Equilibrios trifasicos en el sistema CO,/Carbonato

Cabe mencionar que el tipo de especies presentes en solucion dependera, entre
varios factores, de la naturaleza del suelo con que el agua haya estado en contacto.
Estudios anteriores en salares vecinos (Crespo y col., 1987) indican la presencia en las
salmueras y aguas minerales de los iones Na*, K*, Mg*?, Ca*?, CI, SO42, carbonatos,
bicarbonatos, sulfuros y boratos, por lo que obtener elevadas concentraciones en las
aguas no esta fuera de lo esperado, dado a las condiciones geoldgicas y climaticas
identificadas en el lugar.

Caracterizaciones previas llevada a cabo en las aguas del salar de Ascotan,
indicaron que las salmueras de las lagunas alimentadas a partir de las vertientes
orientales son del tipo calcico: Na-(Ca) / Cl. Referente a las vias evolutivas y relacion

con la geologia, las aguas de aporte siguen todas las vias evolutivas al evaporarse:
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Via carbonatada: Se da en algunas aguas del sector occidental y unas del
extremo sur de la cuenca.

Via alcalina sulfatada: Se encuentran en el sector occidental, mezcladas con las

aguas de via alcalina sulfatada.
Via neutra sulfatada: Ubicadas al sur del salar.

Via neutra calcica. Se encuentran en el sector oriental de la cuenca (Risacher,
1999).

1yimynn
YIEYIVIVHL VAN WIA

‘ VIA
L CARBONATADA
Na 1003

Figura 26. Distribucion de las vias evolutivas en la cuenca de Ascotan
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Figura 27. Vias evolutivas

Lo anterior es relevante, ya que la via calcica implica que la solucién tiene mas

calcio que sulfato y después de precipitar el yeso llega a una salmuera célcica,
mostrando concordancia con los valores determinados.

3.3 Nutrientes

Con el objeto de facilitar el analisis de los valores obtenidos los resultados son

separados en agua y en sedimentos.

3.3.1 Agua

12,0
8,0
4,0
0,0

Oxigeno disuelto (mg/L)

@ Punto 1
W Punto 5

0.D. (mg/L)
11,9
11,7

Figura 28. Concentracién oxigeno total determinado en agua.
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Figura 29. Concentracion nitrégeno Figura 30. Concentracion fésforo

total en agua. total en agua.

En base a los valores sefialados es preciso indicar que los niveles de oxigeno
disuelto en general son altos, pero similares entre ambos puntos muestreados. Los

niveles registrados en ambos puntos son atribuibles a tres factores: altitud, salinidad y
contenido mineral.

Es sabido que el agua contiene menos oxigeno en lugares altos, ademas de

disminuir a medida que aumenta la salinidad y en consecuencia disminuye cuando el
contenide mineral aumenta.

Referente a las diferencias observadas entre ambos puntos analizados éstas
podrian estar determinadas por dos factores: temperatura y turbulencia. Tal como se
indico previamente en el punto inicial existfa una menor temperatura, siendo posible
mantener una mayor concentracién oxigeno producto de la disminucion de solubilidad
gue se genera.

En relacion a los niveles de nitrégeno y fosforo en las salmueras, se aprecian
diferencias significativas sélo en el nivel de N-Total presentes en el agua, evidenciando
una mayor concentracion al final de la vertiente. Esto puede ser a causa del bajo nivel
de movimiento que tienen las aguas como consecuencias de la evaporacion al final de

la vertiente lo que podria generar la eutroficaciéon de las aguas.

3.3.2 Sedimentos

Los niveles de carbono organico y fasforo total identificados en sedimento se
detallan en la siguiente figura:
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Figura 32. Fosforo disponible en

Figura 31. Carbono organico en sadiniento

sedimento

De los nutrientes determinados en el sedimento fue posible establecer una mayor
concentracién de C organico en las muestras de sedimento extraidas al inicio de la
vertiente, lo cual tiene relacion con los niveles de sales presentes en los sedimentos,
conllevando asi en un bajo nivel de vegetacion de las muestras provenientes del interior
del salar. Destacando ademas, que un elevado nivel en la salinidad, genera una
dispersién de las arcillas presentes en los sedimentos (o suelos), teniendo como
consecuencia un escaso desarrollo de vegetacion, donde solo las especies adaptadas
para vivir en condiciones de alta salinidad conocidas como haléfitas generalmente
forman comunidades particulares, diferentes de habitats menos salinos (Braun-
Blanquet,1979).

Del P dispeonible presente en sedimentos, se observa una mayor concentracion
al inicio de la vertiente, siendo ésta significativamente mayor respecto a las muestras
recolectadas desde el interior del salar siendo un poco mas del doble al inicio méas de P
en los sedimentos provenientes al inicio de la vertiente, en comparacion a los del punto

final.

El fosforo corresponde a uno de los tres macronutrientes, junto con el nitrégeno
y potasio, requeridos por las plantas para un crecimiento éptimo, los cuales ademas son
requeridos en grandes cantidades al ser comparados con los micronutrientes (Zinc,

Hierro, Boro, etc.). Motivos por los cuales es posible justificar el bajo nivel de vegetacién
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al final del salar, destacado por escasa presencia de vegetacion, contrario a lo

evidenciado al inicio de la vertiente, donde fue observado un elevado nivel de macréfitas.

34 Determinacion de metales, no metales y metaloides.

3.41 Boro

En general se detecta una mayor concentracién de boro en el sedimento en
comparacion a las aguas. Referente a los puntos de estudio, se evidencia una mayor
concentracion de Boro al inicio de la vertiente, para el caso del sedimento, contrario a lo
que sucede en las aguas, donde la mayor concentracion se registra al final de la

vertiente, tal como lo muestran las siguientes figuras:

15,0 4,5
& 1P -
-]
3 90 B 30
£ ' E
a 60 o
3 8 1,5
3,0 :
0,0 ' 0,0
B en sedimento B en agua
tdPunto 1 12,8 EPunto 1 3,2
{Punto 5 6,4 Punto 5 4,0
Figura 33. Concentracién de boro en Figura 34. Concentracién de boro en
sedimento. agua.

Dadas las caracteristicas del lugar, se esperaba encontrar elevadas
concentraciones de este elemento por sobre el resto de los minerales estudiados;
destacando al Salar de Ascotan como una fuerte fuente generadora de ulexita
(NaCaBs0s(OH)s*5(H20)) obteniendo ordenes de 4.000 toneladas mensuales por parte
de empresas tales como Quiroborax (SEA, 2004).

Como se ha mencionado las sales poseen un orden distribucién espacial al
interior de los salares (Figura 35), siendo determinadas mayoritariamente por la

solubilidad de las especies; idealmente las menos solubles se depositan en los bordes
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del salar y las mas solubles hacia su centro. Aunque si la cuenca es asimétrica las sales
mas solubles se depositan en la parte mas profunda de la cuenca, que puede
corresponder a un borde del salar (CEC, 2015).

Figura 35. Distribucién de sales en un salar

En consecuencia, el motivo de encontrar una mayor concentracién de Boro
disuelto en las aguas al final de la vertiente y una mayor concentracion en los sedimentos
extraidos del inicio, se justifican debido a la alta solubilidad que posee el mineral lo cual

provoca una tardia precipitacion en el salar.

La acumulacién de boro puede observarse en la costra salina que se va formando
en la superficie del salar a medida que se evapora el agua de la vertiente. Observaciones
de otros autores (Chong y col., 2000) indican que, en la actualidad, hay una deposicion
significativa de boratos a través de fuentes termales, y que todos los yacimientos
conocidos en los salares se ubican, en relacion con el nivel freatico, en los primeros
metros, a partir de la superficie, de las secuencias salino-detriticas de las cuencas. Dicha
costra contiene un conjunto de sales asociados en su mayoria al boro, por lo cual los
niveles de este elemento disminuyen considerablemente ya al final de la vertiente,

acumulandose mayoritariamente en la costra y no en los sedimentos.
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Finalmente mencionar que la génesis de los yacimientos esta estrechamente
relacionada a procesos volcanicos que serian los que proporcionan los boratos, donde
mecanismos de evaporacion, en climas aridos a semidridos, favorecerian los procesos

de concentracidén en cuencas evaporiticas y/o lacustres (Chong y col. 2000).

3.4.2 Cobre

Respecto a las concentraciones de Cu determinadas es importante destacar que
solamente los analisis realizados en la fraccién total del sedimentos dieron resultados
sobre el limite de deteccién, obteniendo una mayor concentracion al final de la vertiente
con respecto al inicio.

40,0
= 300
L
~—
o0
E 200
¢
2
je]
“ 10,0
0,0
Cu Fraccion total
sedimento
t4Punto 1 17,0
JPunto 5 38,4

Figura 36. Concentracion de Cobre Total en el sedimento.

Si bien en zonas de los Andes donde se encuentra la mayor concentracion de
boratos, también resulta de interés mencionar que se ubican yacimientos de cobre,
molibdeno, estafio, nitratos, yodo y azufre con dimensiones de escala mundial (Chong,
2000). Es por este motivo que es posible identificarlo, pero solamente en la fraccion total
del sedimento; recordando que este metal es fuertemente explotado en la Segunda
Region del pais, en minas a tajo abierto (yacimientos que se encuentran a ras de suelo)
y en minas subterraneas (yacimientos bajo tierra), destacando en ambos casos la

presencia en el suelo, explicando asi su presencia en el sedimento y no en las aguas.
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3.4.3 Litio

Para el litio sélo las concentraciones obtenidas de las muestras de agua se
encontraron sobre el limite de deteccién. Esto es consecuencia de que la probabilidad
de que el litio este asociado a pegmatitas® es de un 30% en comparacion al 70% en
salmueras (SERNAGEOMIN, 2014), por lo tanto los valores determinados muestran
concordancia con lo descrito en la bibliografia.

Al comparar los valores obtenidos entre el inicio y final de la vertiente, no es
posible hablar de diferencias entre ambos puntos, ya que la diferencia entre ambos es

tan soélo de 0,51 mg/L, tal como muestra la figura a continuacion:

8,0
6,0

4,0

Litie (mg/L)

2,0

0,0
Li Fraccion total agua

@Punto 1 73
i Punto 5 7.8

Figura 37. Concentracién de Litio en aguas.
3.4.4 Plomo

De los andlisis fue posible establecer que no hay presencia de plomo tanto en las

salmueras o en el sedimento, independiente de la fraccidn objeto de estudio.

Lo anterior puede deberse a que el plomo, casi siempre asociado a zinc, se
encuentran en yacimientos de sulfuros masivos que se presentan como cuerpos
irregulares, bolsones y vetas, de origen volcanico, y que se distribuyen en dos grandes

sectores del pais. El primero, entre las Regicnes de Arica y Parinacota, esencialmente

8 La pegmatita es una roca ignea con tamafio de grano alrededor de 20 mm. La mayoria de las pegmatitas
estan compuestas por granito, que contiene cuarzo, feldespato y mica.
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relacionado con yacimientos de cobre, plata y oro. El segundo, entre las Regiones de
Aysen y Magallanes, donde se ubican los mas importantes yacimientos del pais con
mineralizacion de plomo, zinc, oro y plata (SERNAGEOMIN, 2015).

3.4.5 Arsénico

Fueron determinadas pequefias concentraciones de arsénico en todas las
muestras, donde ninguna superd el limite de deteccion.

Con respecto a la baja presencia es importante mencionar, que el arsénico es un
metaloide que se encuentra como contaminante natural en muchos cursos de agua y
napas de agua subterranea, sin embargo en la costa oeste de América del Sur, a menudo
se encuentra ligado al cobre (Mineria Chilena, 2014), lo cual muestra relacién con los

bajos valores de Cu obtenidos en el estudio.

3.5 Comparacion con estudios previos y/o normativa aplicable

3.51 Aguas.
¢ Norma Chilena 1.333 de 1978 (modificada 1987).

Para tener una mejor idea de los valores obtenidos se compararan los valores
determinados con los establecidos en la Norma Chilena 1.333 de 1978, modificada en
1987, “Requisitos de calidad de agua para diferentes usos”, realizando sélo una
comparacién entre los usos de riego y vida acuatica.

De la comparacién con los valores indicados para el desarrollo de vida acuética,
solo se presenta fuera de rango la alcalinidad total, estando muy por debajo del minimo
establecido por la ley. No obstante es importante recordar que en Ascotan existe el
desarrollo de vida acuatica, de especies totalmente adaptada para este tipo de ambiente
como es el caso de Orestias ascotanensis, clasificada como especie En Peligro (EN)
segun el Reglamento de Clasificacién de Especies Silvestres (RCE) (D.S. 51/2008
MINSEGPRES).

Por otra parte, para el usc de riego, excede el limite permitido en boro y litio, dos
de los elementos detectados en abundancia, los cuales son explotados de los salares.

Ver Tabla 8 a continuacion:
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Tabla 8. Comparacién de resultados con la NCh 1.333 de 1978 modificada en

1987.
] 33 , e . » Higrite
CREAMELR) Ncr?e;g‘ i viﬁgg;uzfiia Em??uﬁ? l‘le}nte Fm(liluvnetzlg;lt
pH 55-90 6,0-9,0 8,2 8,9
CE dS/m 3-75 3,5 3.4
Sahmc;a}llc_i NaCl 15 13
STD ppm 2000 - 5000 1513 1710
En flujos de
agua corriente,
3 no debe
TG aumentar el 1.8 18.3
valor natural
mas de 3°C
Ca mg/L 127.4 96,8
Mg mg/L 45,0 42,0
Na mg/L 4899 545,3
K mg/L 33,2 371
Clorures mg/L 1650 1600
0.D. mg/L 5 mg/L minimo 11,9 11,7
Carbonatos 0.0 6.0
mg/L
Bicarbonatos 67.1 48.8
mg/L
N- Total Ug/L 2957 19257
P-Total Ug/L 268,6 238,2
Boro mg/L 0,75 3,2 4.0
Cobre mg/L 0,20 0<LD 0 <LD
Litio mg/L 2,50 7.3 7,8
Plomo mg/L 5,00 0<LD 0 <LD
Arsénico 0,10 mg/L 0<LD 0<LD
e “Geoquimica de aguas en cuencas cerradas: |, Il y lll regiones — Chile”. Salar

de Ascotan, Frangois Risacher y col. (1999).
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En el afio 1999 fue llevado a cabo un extenso estudio donde se levanté informacién
fisicoquimica de aguas provenientes de cuencas cerradas, entre las cuales fue
caracterizado el Salar de Ascotan. En consecuencia se realizara una comparacion entre
un punto cercano al estudiado, para determinar el nivel de variacion de los parametros

en el transcurso de 20 afios.

Tabla 9. Comparacién resultados de este trabajo, con estudio Risacher y col.

(1999)

Parametro Risacher (1994) | Inicio vertiente (P1) | Final vertiente (P5)
pH 7.6 8,2 8,9
CE dS/m 12,5 3,5 3.4
Salinidad NaCl g/L 1,5 1,3
STD ppm 7508 1513 1710
T°C 10 15,6 18,3
Ca mg/L 606 1274 96,8
Mg mg/L 43,0 450 42,0
Na mg/L 2040 4899 5453
K* mg/L 153 33,2 37,1
Cloruros mg/L 4330 1650 1600
0.D. mg/L 9,9 11,9 11,7
Alcalinidad total 0,9 meq/L 1,1 mg/L 0,8 mg/L
Carbonatos mg/L 52,8 0 6
Bicarbonatos mg/L 0,48 67,1 48,8
N- Total Ug/L 2957 1926
P-Total Ug/L 268,6 238,2
Boro mg/L 15,4 3,2 4.0
Cobre mg/L 0 <LD 0<LD
Litio mg/L 6,20 7,3 7.8
Plomo mg/L 0<LD 0<LD
Arsénico 0,97 mg/L 0 <LD 0<LD

*Concentraciones en el agua: 1 mg/L = 1,000 pg/L; 1 mg/L =1 ppm; 1 pg/L = 1 ppb

Se presentan diferencias considerables en las concentraciones de iones, tanto
cationes como aniones, conllevando a variaciones en la conductividad eléctrica y sélidos
totales. Esto se debe a que esta muestra de agua proviene de una vertiente ubicada al
borde del salar, la cual posee un flujo de agua mucho mayor en comparacién a las

muestras analizadas, provocando gue exista una mayor presencia de sales en solucion.
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Ademas se observa diferencias en los niveles de carbonatos y bicarbonatos, lo cual
es consecuencia de la misma situacion anterior. Al existir un flujo de agua mayor no se
genera la transformacion de carbonato a bicarbonato, la cual es generada por

evaporacion en los sistemas acuaticos.

Finalmente, se observa diferencias considerables en los niveles de boro y arsénico
determinados en ambos estudios. Esto se debe a que los estudios realizados por
Risacher fueron llevados a cabo en un periodo de pre-lluvias, en el mes de octubre, a
diferencia del presente estudio donde las muestras fueron recopiladas en mayo.
Recordando que el invierno boliviano se hace presente desde diciembre a marzo,
caracterizado por intensas lluvias, influyendo de manera importante en el nivel de sales
y metales presentes en las aguas.

3.56.2 Sedimentos

¢ Canadian Environmental Quality Guidelines (Sediment Quality Guidelines for
the Protection of Aquatic Life).

Chile no pesee normativa para evaluar la calidad de los sedimentos, por lo tanto se
recurrié a la norma canadiense de sedimentos para la proteccion de vida acuatica, la
cual data del afio 1998, siendo posible sélo identificar algunos metales estudiados. Cabe
destacar que la comparacion fue realizada con los valores de sedimentos en contacto
con agua dulce, en lugar de agua marina, debido a los iones predominantes en la
solucion:

En relacién a la comparacion realizada con la normativa de calidad canadiense (Tabla
10), es correcto indicar que solo el cobre presenta valores sobre el limite de deteccion
determinado para dicho elemento. Se aprecia una superacién de acuerdo al valor tipo

ISQG para en el punto final de la vertiente, sobrepasando el limite en un 7%.

Araiz de los bajos indices de metales registrados en los sedimentos, s posible inferir
que el sedimento no presenta grandes niveles de minerales, siendo posiblemente
predominante la presencia de estos en la costra salina ubicada en la superficie del salar.
No chstante ya que el analisis de las costras salinas esta fuera de los alcances de este

estudio, no es una situacién posible de afirmar.
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Tabla 10. Comparacion estudio con Canadian Environmental Quality Guidelines

Fraccion seudo-total sedimentos
Cloncen%fat!o:ﬂ Concentration UG FE—
» e PR (g , ; n e t in ente
Parametro mg:kgi Sdggv:faght) x‘ug!kgpdgge!ght) P 1 (aka) | (P 5 (uaka)
Arsénico 5.900 17.000 0<LD 0<LD
Cobre 35.700 197.000 16962 383565
Plomo 35.000 91.300 0<LD 0<LD

*Concentraciones en el suelo: 1 mg/kg = 1 ppm; 1 pg/kg =1 ppb

9 Interim Sediment Quality Guideline (Guia provisional de calidad de sedimentos)
10 Probable Effect Level {Nivel de efecto probable)
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IV. CONCLUSIONES

- Los resultados vinculados a los parametros fisicoquimicos estudiados en las aguas,
presentan relacion con las condiciones climaticas, las que influyen directamente en
el volumen de agua presente en el area de estudio. Para el caso de la conductividad
electrica y salinidad, los valores obtenidos son mayores cuando se analizan muestras
provenientes de un flujo de agua superior (inicio de la vertiente). Mientras que para
un menor flujo de agua (final de la vertiente), se observé un incremento en la
temperatura, pH, y STD, debido a la evaporacion experimentada en la vertiente.

- La concentraciones de iones, Ca*?, Mg*?, SOs2, CI, Na*' y K*, determinadas en
ambos puntos de analisis cumplen con la via evolutivas descritas para el Salar de
Ascotan en estudios anteriores.

- El oxigeno disuelto y P-total en las aguas mostraron concentraciones similares, con
diferencias que no superan el 10% entre ambos puntos. No obstante se identifico
una mayor cantidad de N-total al final de la vertiente, aproximadamente un 80% mas,
lo cual puede estar relacionado al menor volumen y movimiento de las aguas en este
punto.

- Del analisis de metales, no metales y metaloides en aguas y sedimentos, fue posible
identificar s6lo a tres elementos (B, Cu, Li) de los cinco estudiados (B, Cu, Li, Pb,
As). Lo cual es atribuido al contexto del sector estudiado, asociando boro y litios a
los salares, costras y salmueras especificamente, y en el caso del cobre a la

explotacion minera propia de la regién.

En base a los resultados obtenidos de los analisis, y en comparacién con estudios
anteriores, asi como a la normativa vinculante, es posible inferir que el clima, la geologia
y época del afio son factores relevantes en las caracteristicas fisicoquimicas, tanto de
las aguas como del sedimento. No asi para la determinacion de los metales, no metales
y metaloides, donde las concentraciones obtenidas para algunos elementos,
(principalmente boro), son menor a lo esperado, haciendo suponer que se encuentran

mayoritariamente en las costras salinas.
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ANEXOS

VI. ANEXOS

6.1 Ecuaciones

e Ecuacion 1. Desviacion Estandar

n 7\ 2
_ / =1 (X — X)
SD = N—-1

Xi es el valor de la muestra i
X es la media aritmética de los datos
N es el nimero de datos

Donde

s Ecuacién 2. Coeficiente de variacion
D.S
C.V.(%) = — - 100
X
Donde,

D.S. es la desviacion estandar
X Promedio aritmético

¢ Ecuacién 3. Porcentaje de humedad

a
Humedad (%) = - 100

Donde,
a masa en g del suelo seco al aire + recipiente

b masa en g del suelo seco a 105°C + recipiente
c masa en g del recipiente

o Ecuacion 4. Factor de humedad

100 + humedad (%)
100

fh=
Donde,

Humedad (%) porcentaje de humedad

« Ecuacion 5. Carbono organico
Vl'_' Vz M - 0,39 'fh,

C(%) = S

Donde,
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V1 mL de solucién de sulfato de hierro Il gastados en el blanco
V2 mL de solucion de sulfato de hierro I

M molaridad de la solucién de hierro Il

0,39 x 3 x 100x 1,3/1000 (3= peso equivalente del carbono)

S peso en g de la muestra de suelo seca al aire

fh factor de humedad

e Ecuacion 6. Fésforo disponible
P(mg/Kg) = (a—b)- 20 - fh

Donde,

a mg/L de P en el extracto de la muestra
b mg/L de P en el blanco

20 relacion liguido: suelo

fh factor de correccién por humedad

o Ecuacion 7. Determinacién de Boro

B(mg/Kg) = (a—b)-3
Donde,

a mg/L de B en el extracto
b mg/L de B en el blanco

« Ecuacion 8. Limite de deteccidn

Ypr + 35
LD = btb bl

Donde,
Yu es la Absorbancia o Emision del blanco
Su Desviacion Estandar de la Absorbancia o Emisién blanco
b pendiente Concentracién v/s Absorbancia o Emisién (Curva Calibracion)

¢ Ecuacion 9. Limite de cuantificacion
Y, + 108
c= 1o bt
h
Donde,
Ywu Absorbancia o Emision del blanco

Su Desviacién Estandar de la Absorbancia o Emisién blanco
b pendiente Concentracién v/s Absorbancia o Emision (Curva de Calibracion)
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« Ecuacion 10. Factor de estandarizacion tiosulfato de sodio

20

Na,S,0; Factor estandarizacion =
e mlL tiosulfato de sodio

e FEcuacion 11. Oxigeno disuelto.

200 Factor

Oxi disuelt = ) -
WIERG gt o (ppm) Vm estandarizacion

Donde,

Vm es el volumen de la muestra utilizada
Vt es el volumen de tiosulfato utilizado.

+ Ecuacion 12. Alcalinidad de fenolftaleina

1
AF.=(0H) + (5 . CO;Z) enmM/L

v,
AF.=Ca - (=2

Donde,
Ca es la concentracion de acido mM I

Vg3 es el volumen de acido usado para titular a pH 8,3 (mL)
Vs es el volumen de muestra (mL)

s Ecuacion 13. Alcalinidad total

A.T.=(0OH )+ (1-2-€C03%) + (HCO3)
AT.=Ca -(@)
V

s
Donde,

Vas es el volumen total de acido usado para titular hasta el segundo punto final
(pH 4-6) mL

« Ecuacién 14. Alcalinidad Bicarbonato

A.Bicarbonato = (HCO; YmM /L
. (Vs,s Vie)
Vs

A.Bicarbonato = A.T.—A.F.= Ca
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¢ Ecuacion 15. Alcalinidad de carbonato

Donde,

B es el factor con las unidades de concentracién, dependiendo primariamente de

1
A.Corbomate = (E cogz) + (HCO3)
A.Carbonato = A.T.—0,01 8

ANEXOS

(OH-) y en menor extension de la fuerza ionica estimada de la conductividad.

« Ecuacién 16. Factor

f = 0,7 antilog - 10 - (pH — 9)

e Ecuacion 17. Concentracién de Cloruros

Donde,

cl-

_ (a—b)-M -35.450

A

a es el volumen en mL, de AgNQO; gastado para titular la muestra
b es el volumen en mL de AgNO; gastado en titular el blanco

M corresponde a la concentracion de, en M, de la solucion estandar de AgNOs
A es la alicuota, en mL, de la muestra.

6.2

Caracterizacién de sedimentos y aguas

s Parametros in situ determinados en aguas.

Tabla 11. Parametros registrados in situ en Salar Ascotan

Punto | T[°C] | pH | Ce [uS/cm] | Salinidad [NaCl g/L] | STD [ppm]
P1 15,7 | 8,20 3,540 1,462 1513
P1* | 155 | ——— |  —==-- 1484 | -
PS5 19,1 8.9 3,440 1,280 1710
P5* | 174 | — |  -—-- 1,310 | -

P1* P5* Corresponden a réplicas.

Tabla 12. Resumen parametros in situ en Salar Ascotan

Punto | T[°C] [ C.V | pH | CE [uS/cm] | Salinidad [NaCl g/L] | C.V. | STD [ppm]
Punto 1] 156 | 56 | 8,20 3,540 1,473 1,1 1513
Punto 5| 18,25 | 6,5 | 8,90 3,440 1,295 1,6 1710
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« Parametros determinados laboratorio en aguas.

Tabla 13. lones y sales determinados en laboratorio.

ANEXOS

+2 +2 +
Punto (n(ig/L) (ES/L) Na* (mg/L) (mP;IL) Cloruros{mg/L)
P1 127,41 44,74 489,93 32,35 1699,95
P1* | 127,41 45 24 489,93 34,00 1599,96
P5 96,02 42,5 543,17 36,61 1599,96
P5* 97.51 41,58 547 .48 37,53 1599,96
Punto | O.D A|Callpidad Carbonatos | Bicarbonatos Nf P - Total
total Total
P1 11,71 1,10 0,00 67,10 297,33 271,08
P1* 12,1 1,10 0,00 67,10 293,97 266,11
P5 11,71 0,80 6,00 48,80 1967,33 236,22
P5* 11,71 0,80 6,00 48,80 1884 240,19

Tabla 14. Resumen parametros determinados en laboratorio en aguas

Cationes
Ca*™ GV, Mg*2 C.V. a' . C.V.
Punto | ooy | om | oy | o) (mgiy | &V 0 | K(mglh) |,
P1 127,41 0 44 99 0,7 489,93 0 33,18 42
P5 96,77 | 1,0 | 42,04 1.5 545,33 0,5 37,07 0
Aniones
Punto Cl~ (mg/L) C.V. (%)
Punto 1 1649,95 42
Punto5 1599,96 0
Alcalinidad
Alcalinidad C.V. | Carbonatos | C.V. | Bicarbonatos o
Punto | totalma/) | ) | (mai) | (%) mg/y | ©V-(%)
Punto 1 1,10 0 0 0 67,1 0
Punto5 0.8 0 6,0 0 48,8 0

+« pHy conductividad eléctrica en laboratorio a 20,4°C

Tabla 15. Valores obtenidos en laboratorio para determinar pH y Ce

Muestra | Masa sedimento [g] | pH | Conductividad eléctrica [dS/cm]
P1A 10,0003 7,63 3,33
P1B 10,0000 7,64 3,28
P1* A 10,0002 7,58 3,66
P1* B 10,0007 7,57 3,55
P5 A 10,0000 8,156 1,64
P5B 10,0000 8,16 1,94
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P5* A 10,0005 8,17 1,93
P5* B 10,0000 8,16 1,96
Blanco ————— 6,28 0,23
Tabla 16. Resumen pH y conductividad eléctrica en sedimento.
Muestra pH C.V. (%) pH Ce [mS] CV. (%) Ce
Punto 1 7,61 0,56 3,46 6,13
Punto 5 8,17 0,09 1,87 6,05

¢ Pérdida de peso a 105°C

Tabla 17. Valores medidos experimentalmente para determinar fh

Niestia llV!asa ; _Masa Masa .(s_ediment_o M?:gé;i?g[egqtg *
sedimento [g] | recipiente [g] + recipiente) [g] 105°C
P1 5,0085 9,7414 14,7499 14,5336
P1* 5,0039 9,7135 14,7174 14,4984
P5 5,0066 8,7491 13,7557 13,6965
P5* 5,0085 8,8695 13,8780 13,8093

A modo de ejemplo se sefiala el calculo de fh para la muestra P1. Primero se aplica la

Ec. 3 para obtener el porcentaje de humedad

14,7499 — 14,5336
14,5336 — 5,0085

Humedad (%) = 2,271
Luego con la Ec. 4 se obtiene el factor de humedad

100 + humedad (%)
- 100
100 + 2,271
fh=—"0%
fh= 1,023

Humedad (%) =

fh

Tabla 18. fh calculados para las distintos puntos de muestreo
Muestra P1 P1* P5 P5&*
Humedad (%) 2,271 2,307 0,706 0,781
fh 1,023 1,023 1,007 1,008
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¢ Determinacién Carbono Orgéanico

Tabla 19. Masa de las distintas muestras de sedimento a titular

Muestra | Masa sedimento [g]
P1A 0,5009
P1B 0,5006
P1* A 0,5005
P1*B 0,5010
P5 A 0,5009
P5B 0,5010
P5* A 0,5013
P5* B 0,5004
Tabla 20. Valores determinados en la titulacion para Blanco y Muestras P1
Blanco (20 mL K;Cr,O7) Muestra P1 A Muestra P1 B
mL FeSO mL FeSO mkL FeSO
gastado; lakd gastados4 s gastado; Y
0 967 0 929 0 939
1 991 0,4 957 0,4 980
2 972 0,81 975 0,8 985
3,01 993 1,20 981 1,2 988
4 1005 1,61 984 1,61 988
5 1015 2,01 986 2,01 992
6,01 1018 2,45 986 2,41 994
7,08 1018 2,81 971 2,83 993
8,02 1020 3,20 988 3,21 986
9,01 1025 3,60 990 3,60 969
10,01 1035 4,01 993 4,00 997
11,04 1029 4.41 994 4,40 995
12,00 1033 4.84 997 4,81 989
13,04 1033 5,23 977 5,24 1005
14,02 1036 5,61 990 5,60 1008
15,00 1040 6,01 994 6,01 940
16,01 1042 6,40 950 6,40 990
17,01 1043 6,81 982 6,81 976
18,00 1043 7,20 990 7,21 993
19,02 526,6 7,61 993 7,60 941
20,01 455,0 8,01 992 8,00 943
21,04 4345 8,43 978 8,40 914
22,04 4259 8,61 945 8,60 4825
23,01 418,7 8,80 484,0 8,81 458,6
23,56 4148 9,01 457.3 9,00 4478
24,02 4121 9,25 444 0 9,20 439,7
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Blanco (20 mL KoCr.07) Muestra P1 A Muestra P1 B
mL FeS0. — mb FeSO4 my mL FeSO4 my
gastados gastados gastados
24 50 409,5 9,41 4375 9,41 433,2
25,01 407,0 9,62 430,6 9,60 428,6
25,50 4049 9,82 4259 9,83 4233
26,00 402,8 10,00 422 4 10,02 4203
26,53 400,9 10,22 418,5 10,20 417 4
27,02 399,2 10,40 415,5 10,40 4145
27,50 3977 10,62 4127 10,60 4121
10,82 410,4 10,82 409,8
11,01 408,1 11,00 407,8
11,20 408,2 11,21 405,8
10,40 404,3 11,45 403,6
Ejemplo calculo de carbono organico muestra P1A.
a) Graficos Blanco con 20mL de dicromato de potasio
a0l gewmmaE e 0
ot |
E 700 ‘ E i56 i
400 . S — e
5 m:ﬂF8504 ;Zstados?ﬂ 25 a0 22 0 2 4 86 fnL1;:e1s2Oll1;a:;;:520 22 24 26 28 @0

Figura 38. Voltajes detectados en la titulacion del blanco y. Primera derivada
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b) Graficos para muestra P1 A

ANEXOS

mv

1000 +

200 4

800 4

7004

600

5004

400

Vg
L |

aan_mRueE gm o gEm
- o L] LY L}

mL FeS0, gastados

200+

300 4

-400

6004

-800

-10004

-1200 4

-1400 4

mL FeSO, gastados

Figura 39. Voltajes detectados en la titulacién de P1 A y Primera derivada

Con respecto a las curvas sefialadas anteriormente se puede mencionar que la
de la izquierda corresponde a los valores obtenidos de forma empirica al realizar la
titulacién del sedimento. Con dicha grafica se obtiene la segunda (derecha) por medio
de la aplicacion de la primera derivada, determinando asi el volumen donde se realiza el
viraje en la muestra.

15,02—- 8,61 - 1M 0,39 - 1,023

0,5009
C(%) = 8,2916

C(%) =

Tabla 21. Valores determinados en la titulaciéon Muestras P1*A y P1*B

Muestra P1* A Muestra P1* B
mL FeS0, gastados | mV | mL FeS0O; gastados | mV
0,0 963 0,0 931
0.4 978 0,41 951
0,82 982 0,82 959
1,21 986 1,22 968
1,63 989 1,60 976
2,01 989 2,02 979
2,42 990 2,42 982
2,82 991 2,80 984
3,23 988 3,20 990
3,60 993 3,61 985
4,02 995 4,00 987
4,44 995 4 44 936
4,81 997 4,84 965
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5,23 999 5,20 975

5,63 999 5,81 979

6,01 1002 6,23 905

6,40 1001 6,60 940

6,80 1004 7,02 943

7,22 1005 7,45 892

7,62 1001 7,82 455,6
8.00 985 8,20 435,3
8,42 4889 8,60 422.9
8,80 4484 9,01 415,3
9,22 431,7 9,43 409,2
9,61 4221 9,83 404,5
10,01 4151 10,20 401,0
10,41 409,9 19,63 397,6
10,82 405,6 11,03 394,6
11,24 401.,8 11,42 391,9
11,67 398.,5 11,84 389,5
12,03 3961

12,42 393,6

12,82 391,1

13,24 388,8

Tabla 22. Valores determinados en la titulacion con sulfato ferroso para
sedimentos P5.

Blanco (10 mL K:Cr207) Muestra PS5 A Muestra P5 B

mL FeS0. Y. mL FeSOq il mL FeSO. -y

gastados gastados gastados
0,00 939 0,00 930 0,0 925
1,00 955 0,35 928 0,5 949
2,01 963 0,55 954 1,0 951
3,06 966 1,02 909 1,51 960
4,01 966 1,50 925 2,03 967
5,00 969 2,01 883 2,51 975
6,00 972 2,53 936 3,0 971
7,05 971 3,02 940 3,62 979
8,06 870 3,52 946 4,01 979
9,02 926 4,00 963 4,51 979
10,00 465,0 4,53 932 5,0 973
10,50 4456 5,02 941 5,51 983
11,01 435,0 5,52 924 6,02 913
11,51 427 .1 6,01 9356 6,51 964
12,02 4211 6,51 556,2 7,01 958
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12,51 415,5 7,01 460,0 7,53 964
13,02 411,2 7,51 440,0 8,00 4771
13,53 407,6 8,02 4277 8,52 4439
14,07 404,3 8,51 418,3 9,00 429,0
14,51 401,8 9,01 411,8 9,54 421,1
15,00 399,1 9,52 408,5 10,00 413,5
10,01 402,3 10,51 408,2

10,50 398,5 11,0 403,4

11,01 3947 12,01 300,7

11,52 3919 12,50 396,3

13,04 393,2

Tabla 23. Valores determinados en la titulacion con sulfato ferroso para
sedimentos P5*

Muestra P5* A

Muestra P5* B

k. Feat, mV | mL FeSO.gastados | mV
gastados
0 937 0 935
0,51 966 0,51 955
1,01 969 1,03 965
1,50 972 1,54 972
2,01 974 2,0 977
2,52 977 2,50 980
3,01 958 3,01 979
3,54 888 3,52 981
401 907 4,01 982
452 943 4,51 984
5,01 955 5,04 970
5,51 897 5,50 979
6,01 872 6,05 850
6,51 461,7 6,51 4581
7,00 4342 7,03 430,0
7,52 4211 7,54 416,8
8,04 411,3 8,01 408,9
8,52 405,1 8,51 402,5
9,02 399,5 9,01 397,3
9,53 3949 9,59 3925
10,01 391,4 10,02 389,7
10,51 387.8 10,50 386,5
11,05 366,4 11,01 383,7
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Tabla 24. Datos obtenidos para la determinacién de Carbono organico.

Muestra Volumen de viraie [ml] C (%)
Blanco (con 20 mL KzCr207) 1902 @« | e
P1A 8,61 8,2916
P1B 8,60 8,3046
P1* A 8,42 8,4497
P1* B 7,45 9,2137
Blanco (con 10 mL KxCr207) N
P5 A 6,51 2,7390
P5B 8,0 1,5693
P5* A 6,51 2,7369
P5* B 6,05 3,1032

Tabla 25. Datos calculados para la determinacién de Carbono organico.™
Punto | C Organico | C (%)
Punto 1 8,3739 1,28
Punto 5| 2,82952 452

+ Determinacidn de Fésforo disponible

Tabla 26. Masa de sedimento utilizado en la determinacion de P

Muestra | Masa sedimento g
Blanco | = -
P1A 2,5006
P1B 2,5007
P1* A 2,5001
P1*B 2,5004
P5 A 2,5023
P5B 2,5002
P5* A 2,5017
P5* B 2,5006

Para poder determinar la cantidad de Fosforo en las muestras a analizar, se elaboré un

Curva de calibracion. Las cantidades utilizadas se detallan en la tabla a continuacion.

" Calculo: Punto 1: P1 A, P1 By P1*A; Punto 5: P5 A, P5*A, P5*B.
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Tabla 27. Absorbancias serie de

estandares de P.

ANEXOS

g
Concentracién | Absorbancia a cg
F mg/L 880 nm 5
Blanco 0,0266 3
0,4 0,1321 <

0,8 0,2574

1,2 0,4317

1,6 0,5814

2,0 0,7218

T T T
02 04 06 08

T T T L | T
10 12 14 16

Cancentracién P [mgL"]

T T 1
18 20 22

Figura 40. Curva de Calibracién P en
sedimento

Tabla 28. Parametros Curva calibracién Fosforo.

Paramstro Valor Error
Intercepto 0,00133 0,01292
Pendiente 0,37585 0,00974

R SD N P
0,99899 0,01232 5 <0.0001

Tabla 29. Concentracion de Fésforo (mg/Kg) por punto de muestreo.

Mieets Absorbancia | Concentracion | Concentracion Promedio sD
880 nm P mglL”’ P (ma/Kg) (mg/Kg) j
Blanco 0,0449 01890 | @ | e e
P1A 0,4139 1,1707 20,087
P1B 0,4354 1,2279 21,257
. : ’ 22,71 24272
P1* A 0,4917 1,3777 24 322 10 ’
P1*B 0,5074 1,4195 25,1769
P5 A 0,1836 0,5580 7,4396
P5B 0,1884 0,5708 7.,6971
P5* A 0,2778 0,8086 12,492 B e 2,682
P5*B 0,2627 0,7684 11,682
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6.3

6.3.1

Metales en agua y sedimentos

Determinacion de Boro

Curva de calibracién

Tabla 30. Absorbancias serie de estandares B

Muestra [mgL"] | Absorbancia a 420nm
Blanco 0,2285
0.5 0,3931
1,0 0,5527
1,5 0,6980
2,0 0,8406
2,5 1,0116

0.8+

06

Absarbancia 420 nm

0.0

T T
0.5 1.0

Cancentracién B [mgL™]

T T T
15 2.0 25

Figura 41. Curva de Calibracién para
Boro

Determinacion Boro en sedimento

ANEXOS

Tabla 31. Pardmetros Curva

calibracion Boro

Parametro Valor Error
intercepto 0,2348 0,00627
Pendiente 0,3087 0,00414
R SD N P
0,99964 | 0,00866 | 6 | <0.0001

Tabla 32. Masa sedimento utilizada para la determinacion de B.

Muestra | Masa sedimento [g] | Masa sedimento + 30mL agua
Blanco | = - 102.2

P1A 10,0003 1044

P1B 10,0000 111,9

P1*A 10,0001 104,3

P1*B 10,0001 1231

P5 A 10,0005 911

P5B 10,0003 93.4

P5* A 10,0004 109,2

P5* B 10,0002 101,6

Tabla 33. Concentracién B en mg/L para sedimento.
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Muestra Absorbancia a Facto_r‘de Concentracion B | Concentracion B.[m.g'L"]
420 nm dilucion [mglL™"] por Factor de dilucién
P1A 0,3828 1:10 0,4793 4,793
P1B 0,3719 1:10 0,4440 4,440
P1* A 0,3545 1:10 0,3877 3,877
P1* B 0,3571 1:10 0,3961 3,961
P5 A 0,3309 1:5 0,3112 1,556
P5B 0,3196 1:6 0,2746 1,373
P5* A 0,4132 1156 0,5778 2,889
P5*B 0,4023 1:5 0,5425 2,713

Tabla 34. Concentraciéon de B en mg/Kg para sedimento.

Muestra | Concentracion B [mg/kg] | Promedio | S.D.
P1A 14,379
P1B 13,32
P A 11.631 12,80 1,287
P1*B 11,883
P5 A 4,668
P5B 4,119
P5* A 8.667 6,398 | 2,482
P5* B 8,139

- Determinacion Boro en Agua

Tabla 35. Concentraciéon de B en mg/L para agua

Bk Absorbancia a Fa.cto!"de Concentracion B | Concentracion B_ [mg‘L*]
420 nm dilucion [mgL"] por Factor de dilucién

P1A 0,4233 1.6 0,6105 3,0525

P1B 0,4463 1:5 0,6850 3,4250

P5 A 0,4923 1:5 0,8340 4,1700

P5B 04771 1:5 0,7848 3,9238

Tabla 36. Concentracion de B en mg/L para cada punto de estudio.

Punto | Concentracién promedic B mg/L | C.V.(%)
Punto 1 3,2387 8,132
Punto 5 4,0469 4,301
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e Determinacion Cobre

Curva de calibracion

Tabla 37. Absorbancias serie de estandares Cu

ANEXOS

Tabla 38. Parametros Curva calibracién Cobre

Parametro Valor Error
Intercepto 0,00107 3,52761E-4
Pendiente 0,07853 0,00199

R SD N P
0,99817 1,19887 6 <0,0001

Concentracidn SanBaa Desgiacién
mg/L estandar
0 0,0010 0,000354
0,5 0,0465 0,002828
1,0 0,0790 0,002899
1,5 0,1154 0,008132
2,0 0,1524 0,009970
2,5 0,1890 0,013223
0,20 +
1
E 0,15 /§
S 0,10+
g 0,05 i
g S
pood w7
00 05 10 15 20 25
Concentracion Cu [mgL"]

Figura 42. Curva de Calibracion para Cobre

Tabla 39. Validacion método analitico Cobre

Fraccion Limite 'dre Limlit_e df;‘
deteccion cuantificacion
Seudo-total A »
Sedimentos 0,033726 mgL 0,058938 mgL
Soluble 4 4
Sedimentos 0,029114 mglL 0,048023 mgL
Total Agua 0,027841 mgL"' | 0,046750 mgL™"
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Tabla 40. Concentracién promedio Cu en agua y sedimento.

Fraccion Seudo-total Sedimentos

Concentracién

Concentracion

Muestra | Absorbancia mglL" LD promedio mgL" S.D.
Blanco 1 0,0020 0,01184 <
Blanco2 |  0,0016 0.00674 < 0,009295 < | 0,003601
P1A 0,0050 0,05004
P1B 0,0050 0,05004
P1* A 0.0036 0.03222 0,042404 0,009064
P1*B 0,0040 0,03731
P5 A 0,0077 0,08443
P5B 0,0064 0,06787
P5* A 0.0102 0.11626 0,095886 0,023777
P5* B 0,0101 0,11499
Fraccion Soluble Sedimentos
. .| Concentracion Concentracién
Muestra | Absorbancia mglL" LD promedio mgL" S.D.
Blanco 1 0,0018 0,009295 <
Blanco 2 0,0015 0,005475 < 0.007385< el
P1A 0,0020 0,01184 <
P1B 0,0019 0,01057 <
P1* A 0.0016 0.00675 = 0,008340< 0,003506
P1*B 0,0014 0,00420 <
P5 A 0,0017 0,00802 <
P5B 0,0021 0,01312 <
P5 A 0.0020 0.01184 = 0,011842< 0,002750
P5*B 0,0022 0,01439 <
Fraccion Total Agua
. Concentracion Concentracion
Muestra Absorbancia mgL-" LD promedio mgL" S.D.
Blanco 1 0,0017 0,008022 <
Blanco 2 0,0014 0,004202 < GomT1Rs 0,002701
P1A 0,0018 0,00830 <
P1B 0,0016 0,00675 <
P1* A 0.0019 0.01057 < 0,008977< 0,001602
P1*B 0,0018 0,00930 <
P5 A 0,0018 0,00930 <
P5B 0,0018 0,00930 <
P5* A 0,0018 0.00930 < Q.000932% 0,00127
P5* B 0,0020 0,01184 <
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* Determinacion Litio

Curva de calibracion.

Tabla 41. Absorbancias serie de estandares Li

Concentracién il Desviacion
Emision :
mg/L estandar
0 0,0022 0,000141
0,5 0,0106 0,004808
1,0 0,0236 0,000141
1,5 0,0330 0,000636
2,0 0,0414 0,001131
2,5 0,0559 0,006364
0,07 5
0,06 4 T
0,054
G,Dd-
% 0,03 4 -
0,02 3
0,01 4 +
000 =
O‘IO D,IS 1T0 1,15 2?0 2:5

Concentracién Li mgL”

Figura 43. Curva de Calibracién para Litio
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Tabla 42. Parametros Curva calibracién de Li

Parametro Valor Error
Intercepto 0,00223 1,40142E-4
Pendiente 0,02129 1,90144E-4
R SD N P
0,99984 1,14733 5 <0.0001

Tabla 43. Validacion método analitico Litio

s Limite de Limite de
Fraccion deteccion cuantificacion
Seudo-total A .
Sedimentos 0,9299 mgL 3,1140 mgL™
Soluble v -
LRy e—— 0,9252 mgL 3,1093 mgL
Total Agua 0,9299 mglL"" 3,1140 mgL""'




Tabla 44. Concentracion promedio Li en agua y sedimento.

ANEXOS

Fraccion Total Sedimentos

L Factor Concentracion Concentracion
Muestra | Emision dilucion mal" L. Promedio mgL" SD
Blanco 1| 0,0021 | -——-- -0,0014 <
Blanco2 | 0,0019 | -——— -0,0108 < -8.0051 0,0066
P1A 0,0052 —- 0,5810 <
P1B 0,0052 | -—--- 0,5810 <
P1* A 0,0053 | -—-- 0,5669 < 0,5752 L0070
P1* B 0,0052 | - 0,5716 <
P5A 0,0044 | - 0,4119 <
P5B 0,0044 | —-— 0,4119 <
P5* A 0,0045 — 0,4213 < el 0,0070
P5* B 0,0045 — 0,4260 <
Fraccion Soluble Sedimentos
. Factor Concentracion Concentracion
Muestra | Emision diluicion mglL" L.D. Promedio mgl" S.D.
Blanco 1| 0,0022 | --—-- -0,0061 <
Blanco 2 | 0,0020 | -—-- -0,0155 < 105 0.0050
P1A 0,0146 | -——-- 0,1395 <
P1B 0,0146 | - 0,1385 <
PT*A | 00143 | —m 0,1442 3 0,1407 0,0023
P1*B 0,0144 — 0,1395 <
P5 A 0,0110 —— 0,1019 <
P5B 00110 | —-- 0,1019 <
P5* A 0,0112 |  —-- 0,1066 < Pl 0027
P5*B 00113 |  =——-- 0,1066 <
Fraccion Total Agua
L Factor Concentracion Concentracion
Muestra | Emision st mgL" L.D. Promedio mgl" S.D.
Blanco 1| 0,0022 | -——-- -0,0014 <
Blanco 2 | 0,0020 | - -0,0108 < -0,0061 G;Fhba
P1A 0,0178 1:10 7,3133
P1B 0,0175 1:10 7,1724
P1* A 0,0178 1:10 7,3133 1.3018 f.0968
P1*B 0,0180 1:10 7.,4072
P5 A 0,0188 1:10 7,6891
P5B 0,0188 1:10 7,7830
P5* A 0,0188 1:10 7,7830 7,8065 0.1182
P5*B 0,0192 1:10 7.,9709
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e Determinacion de Plomo

Curva de calibracion Plomo

Tabla 45. Absorbancias serie de estandares Pb

Conciigiacmn Absorbancia D;;\gsg;n
0 0,0016 0,000354
1,0 0,0067 0,001556
2,0 0,0128 0,002263
3,0 0,0188 0,003606
4,0 0,0252 0,004172
5,0 0,0315 0,004525

0,040 -

0,035 4

1
U‘Ef 0,025 - P l
% 0,015 T &
g 0,010 4 4 +
< '

0,005 4 !

0,000 4 _ 3

o 1 2 3 4 5
Concentracién Pb mgL™”

Figura 44. Curva de Calibracion para Plomo
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Tabla 46. Parametros Curva calibracion de Pb.

Parametro Valor Error
intercepto 0,00157 3,49081E-4
Pendiente 0,00577 5,15225E-4

R SD N P
0,99892 0,25977 6 <0.0001

Tabla 47. Validaciéon método analitico Plomo

Fraccion Limite .c!e Limi’ge de,
deteccion cuantificacion
Seudo-total A .
Sedimentos 0,41358 mgL 0,67093 mgL""
Labil Sedimentos | 0,42014 mgL™" 0,59171 mgL™"
Total Agua 0,56064 mgL™" 1,16113 mgL™"




Tabla 48. Concentracién promedio Pb en agua y sedimento.

ANEXOS

Fraccion Total Sedimentos

e Concentracion Concentracion

Muestrg Absorcion mgl ! LD Promedio mgL" S.D.
Blanco 1 0,0019 0,05719 < e 008576
Blanco 2 0,0016 0,00520 < ' ’ #

P1A 0,0022 0,10918 <

P1B 0,0022 0,10919 <

P1* A 0,0020 0,07452 < 0.11b52= 0.055728

P1*B 0,0025 0,16118 <

P5A 0,0025 0,16118 <

P5B 0,0027 0,19584 < 0,20884< 0,062287

P5* A 0,0026 0,17851 <

P5* B 0,0033 0,29983 <

Fraccion Labil Sedimentos
‘ i Concentracion Concentracion

Muestra Absorcion mgL" LD Promedio mgL" S.D.
Blanco 1 0,0021 0,09185 <
Blanco2 | 0,0019 0,05719 < 0,07402= 0024509

P1A 0,0024 0,14385 <

P1B 0,0027 0,19584 <

P1* A 0,0017 002253 2 0,11785< Q072845

P1* B 0,0022 0,10919 <

P5 A 0,0020 0,07452 <

P5 B 0,0018 0,03986 <

PE* A 0.0023 0.12652 3 0,10052< 0,0538843

P5*B 0,0025 0,16118 <

Fraccion Total Agua
i Concentracion Concentracion .

Muestra Absorcion mglL"" ED Promedio mgL"™" S.D.
Blanco 1 0,0014 -0,02946 <
Blanco2 | 00021 0.09185 < 00120+ U.Opovcs

P1 A 0,0018 0,03986 <

P1B 0,0021 0,09185 <

P1* A 0,0016 0,00520 < 0,03986< 0,037439

P1*B 0,0017 0,02253 <

P5 A 0,0020 0,07452 <

P5B 0,0018 0,03986 <

P5* A 0,0020 0,07452 < LT =171

P5*B 0,0025 0,16118 <
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¢ Determinacion Arsénico

- Curva de calibracion para agua

Tabla 49. Absorbancias serie de estandares As en

agua
Concentracion j Desviacion
uglL"! Absorbancia catandar
0,1 0,0008 7,0711E-05
0,5 0,0011 0,000707
1,0 0,0018 0,000907
2,0 0,0026 0,001414
3,5 0,0038 0,002333
4.5 0,0047 0,001484
0,0065 -
0,0060
0,0055 -
0,0050 -
E 0.00s5]
;;; 0,0040 1 T
T 00035 E
g 0.0030 -
£ ] T
F<
0,0015 4 : ; T
ooote] |
0.0005-: i
0 3 2 3 4 5
Concentracion As ng'1

Figura 45. Curva de Calibracién para Arsénico en agua
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Tabla 50. Parametros Curva calibracion de As Agua

Parametro Valor Error
Intercepto 8,1255E-4 7,77938E-5
Pendiente 8,6756E-4 2,68543E-4
R SD N P
0,99703 0,12483 6 <0.0001

Tabla 51. Validacion método analitico Arsénico en

agua
Fraccion Limite .Qe le_lt.e dg’
deteccion cuantificacion
Total Agua 6,2489 pgL” | 11,9543 pgL™




Curva de calibracién para sedimento

Tabla 52. Absorbancias serie de estandares As en

sedimento.
. ] Desviacion
~ x ]
Concentracion pglL Absorbancia eabrdir
0,1 0,00190 0,001414
2,0 0,00200 0,001273
7,5 0,00280 0,000848
8,5 0,00325 0,000494
12 0,00355 0,001060
0,005
0,004
= 0,003
E 0,002 -
g
0,001
0,000 T T T T T
4 6 8 10 12

Concentracion As pgl”’

Figura 46. Curva de Calibracién para Arsénico en

sedimento
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Tabla 53. Parametros Curva calibracién de As

Sedimento,
Parametro Valor Error
Intercepto 0,00181 0,95107E4
Pendiente 1,57001E-4 1,21262E-4
R SD N P
0,9647 0,20407 5 0,00792

Tabla 54. Validacion método analitico As en

sedimento.
Fraccion Limite _cfe L:m_it.e dg,
deteccion cuantificacion
Seudo-total - 4
e aHiIELES 36,1324 uglL 92,6267 pglL
Soluble 1 4
Sedimentos 44,1527 pgl 91,4433 pgl




Tabla 55. Concentracién promedio As en agua y sedimento.

ANEXOS

Fraccion Seudo-total Sedimentos

Muestra | Absorbancia | Concentracion | LD C?_Oﬂcen.tfaci();l sSD.
Promedio gl
Blanco 1 0,0041 14,5860 <
Blanco2 |  0,0047 18,4076 < 16,4968< 2,7023
P1A 0,0046 17,7707 <
P1B 0,0042 15,2229 <
P1* A 0,0077 37,5159 20,0000< 12,1799
P1*B 0,0033 9,4904 <
P5 A 0,0036 11,4013 <
P5B 0,0025 4,3949 <
P5* A 0,0022 2.4841 < 6,0934< 4,6950
P5* B 0,0012 -3,8854 <
Fraccion Soluble Sedimentos
Muestra | Absorbancia | Concentracién | LD | Soncentracion sD.
FPromedio pgl
Blanco 1 0,0030 75796 <
Blanco2 | 0,0045 17,1338 < 12,3567 6,7557
P1A 0,004 13,9490 <
P1B 0,0036 11,4013 <
P1* A 0,0049 19,6815 16,3376 4,36278
P1"B 0,005 20,3185 <
P5 A -0,0017 -22,3567 <
P5 B -0,0023 -26,1783 <
P5* A -0,0011 -18.5350 - -32,3885 20,3048
P5* B -0,008 -62,4841 <
Fraccion Total Agua
; i » Concentracion
Muestra | Absorbancia | Concentracion LD S sS.D.
Blanco 1 0,0028 2,2909 <
Blanco 2 0,0038 3,4435 < 2,8672 0,8150
P1A 0,0043 40198 <
P1B 0,0036 3,2130 <
P1* A 0,0046 4.3656 - 3,6740 0,6171
P1* B 0,0035 3,0977
P2 A -0,0006 -1,6282 <
P2 B -0,0021 -3,3572 <
P2* A -0,0041 56625 =~ -3,4436 0,0014
P2* B -0,0019 -3,1266 <
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ANEXOS

Localizacién puntos de muestreo.
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