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RESUMEN

Los Hidrocarburos Aromaéticos Policiclicos (HAP) son compuestos organicos que
pueden ingresar al medioambiente y generar efectos toxicos tanto en los suelos
como en los cultivos, y por consecuencia pueden afectar a los seres vivos. Las
fuentes de contaminacion de los HAP son la emisibn de gases mediante
combustion y los procesos involucrados a la industria petroquimica; sin embargo,
el derrame de diésel es uno de los accidentes medioambientales que genera mas
impacto debido a que afecta actividades econémicas como, por ejemplo, la pesca,
turismo y la agricultura. Los componentes del diésel, asi como también los
productos generados de su combustion incompleta afectan a la agricultura, y han
sido motivo de estudio por sus efectos dafinos en el ambiente, tales como a sus
efectos mutagénicos y carcinogénicos en animales y también la inhibicion de
algunos tipos de cultivos. Uno de los HAP mas conocidos y simple debido a su
estructura es el fenantreno, ampliamente utilizado para determinar efectos
medioambientales, sumado a que dentro de los componentes presentes en el
diésel el fenantreno presenta una menor toxicidad. Este trabajo tiene como
objetivo determinar los compuestos volatiles generados por la contaminacion de
diésel, principalmente el fenantreno, utilizando suelos agricolas incubados con
combustible para vehiculos motorizados de uso particular. Para esto se realizo
una caracterizacion fisicoquimica de los suelos de la localidad de San Vicente de
Tagua tagua, Region del Libertador General Bernardo O’Higgins, zona central de
Chile, a través de una incubacion de los suelos de uso agricola para simular la

retencion o volatilizacion de los contaminantes e idear una metodologia para la



deteccion y cuantificacion mediante la técnica analitica de Cromatografia de gases

(GC) con detector de ionizacién de llama (FID).

Los resultados experimentales obtenidos de los suelos agricolas seleccionados
tienen un pH que varia en el rango de 5,90 y 7,10; textura mayormente Franco
Arenoso y un promedio cercano a 8,00% de materia organica. Por otro lado, la
caracterizacion de la materia organica utilizada se obtuvieron resultados de pH de
6,56 £ 0,01y 6,22 £ 0,01 y un contenido organico de 72,9 £ 0,5y 48,3 £ 0,3 para
los biosolidos de La Farfana y los biosélidos de Melipilla, respectivamente. Se
logré validar una metodologia para la cuantificacion del Fenantreno en solventes
obteniéndose una correlacion de R? = 0,9958. Se logré realizar un experimento de
interaccidn entre la fase gaseosa-diésel-materia organica se evidencié que la
enmienda organica no modificé el comportamiento de fenantreno en el sistema

suelo- biosélido- diésel.

SUMMARY

Polycyclic aromatic hydrocarbons (PAH) are organic compounds that can enter the
environment and generate toxic effects on soils and crops, and consequently can
affect living beings. The sources of PAH contamination are the emission of gases
through combustion and the processes involved in the petrochemical industry;
however, one of the environmental accidents that generates the greatest impact is
the oil or diesel spill, which is why economic activities directly related are affected,

such as fishing, tourism and agriculture. Despite the technological evolution and



the improvement of its processes, agriculture continues to use processes that
involve the use of fossil fuels such as diesel. The components of diesel, as well as
the products generated from its incomplete combustion, have been studied for their
harmful effects on the environment, due to their mutagenic and carcinogenic
effects on animals and also the inhibition of some types of crops. One of the best
known and simplest PAHs due to its structure is phenanthrene, which is widely
used to determine environmental effects, in addition to the fact that among the
components present in diesel, phenanthrene has a lower toxicity. The objective of
this work is to determine the volatle compounds generated by diesel
contamination, mainly phenanthrene, using agricultural soils incubated with fuel for
private motor vehicles. For this purpose, a physicochemical characterization of the
soils of San Vicente de Tagua Tagua, Libertador General Bernardo O'Higgins
Region, central Chile, an incubation of agricultural soils to simulate the retention or
volatilization of contaminants and to devise a methodology for detection and
quantification by means of the analytical technique of gas chromatography with FID

detector.

The experimental results obtained from the selected agricultural soils have a pH
that varies in the range of 5.90 and 7.10; texture mostly sandy loam and an
average of about 8.00% of organic matter. On the other hand, the characterization
of the organic matter used obtained pH results of 6.56 £ 0.01 and 6.22 + 0.01 and
organic contents of 72.9 + 0.5 and 48.3 + 0.3 for the biosolids from La Farfana and
the biosolids from Melipilla, respectively. A methodology for the quantification of

phenanthrene in solvents was validated, obtaining a correlation of R2 = 0.9958. An



interaction experiment between the gas phase - diesel - organic matter was carried
out and it was evidenced that the organic amendment did not modify the

phenanthrene behavior in the solil - biosolid - diesel system.



1. INTRODUCCION

El crecimiento exponencial de la poblacion ha demandado una mayor produccion
del sector agricola, por consecuencia las hectareas de terreno destinadas a esta
disciplina también han ido en aumento, asi como el uso de maquinaria para esta
actividad. Con el paso del tiempo la tecnologia empleada en la agricultura ha ido
evolucionando o mejorando con relacion al funcionamiento de éstas; sin embargo,
en nuestro pais la gran mayoria de la maquinaria agricola usa combustible fésil,
en el cual estan presentes Hidrocarburos Aromaticos Policiclicos (HAP), los cuales
pueden ingresar al medioambiente y generar efectos toxicos tanto en los suelos

como en los cultivos, incluso pueden afectar a los seres vivos.

El suelo es un recurso natural que influye en nuestros ecosistemas de numerosas
maneras y, por tanto, es un componente integral de la vida en el planeta Tierra,
responsable del ciclo de los nutrientes, crecimiento de las plantas, intercambio de
gases, almacenamiento de carbono y la eliminacién de residuos (Kalev y Toor,

2018).

El suelo corresponde a una mezcla de rocas erosionadas, nutrientes, organismos
vivos, materia organica, agua y aire, el cual en condiciones Optimas contiene
aproximadamente un 45 % de material sélido, un 5 % de materia organica y un 50
% de espacios porosos que estan ocupados por una proporcion igual de agua y

aire (Kalev y Toor, 2018).

El suelo es considerado un recurso natural finito, siendo su pérdida y degradacion

no reversible a escala humana, siendo la erosion del suelo un importante

10



problema medioambiental y agricola en todo el mundo, la cual ha aumentado en

los ultimos afios (Scherr y Yadav, 1996; Pimentel y Kounang, 1998).

Existen varias causas de la degradacion de los suelos, una de éstas puede ser la
contaminacion de esta matriz con sustancias quimicas, tanto de origen organico
como inorganicos, siendo la acumulacion de estas sustancias la que puede tener
un efecto negativo en los suelos tanto en su ciclo biogeoquimico, en su funcion de
biofiltro, en la disminucién cualitativa y cuantitativa del crecimiento de
microorganismos, la disminucion del rendimiento de los cultivos y la contaminacion

de las aguas superficiales (Silva y Correa, 2009).

Los derrames de petréleo o sus derivados como el diésel, ya sea en rios, lagos,
océanos, asi como también en los suelos producen un dafio ecolégico grave,
causando la muerte de la mayoria de flora y fauna del lugar, ademas si los
derrames suceden en suelos agricolas ocasionan un dafio econémico debido a la

inutilizacion de éstos (Mendez y col., 2006).

El diésel es un combustible que contiene HAP, que corresponden a compuestos
organicos en su mayoria incoloros, blancos o amarillo palido formados Unicamente
por atomos de carbono e hidrogeno (Arey, 2003). Se puede decir que son un
grupo omnipresente de varios cientos de compuestos quimicamente relacionados,
persistentes en el medio ambiente con estructuras diversas y una toxicidad
variada. Tienen efectos toxicos en los organismos a través de diversas acciones

(Abdel, 2015).
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Los HAP pueden formarse durante procesos biolégicos como la combustion
incompleta de fuentes naturales, como son los incendios forestales o quema de
matorrales o bien pueden provenir de fuentes de combustion artificial como son las
emisiones de automoviles y el humo de los cigarrillos, por esta razén es posible

detectarlos en el aire, suelo o agua (Abdel, 2015).

Los componentes del diésel, asi como también los productos generados de su
combustion incompleta han sido motivo de estudio por sus efectos dafiinos en el
ambiente, debido a sus efectos mutagénicos y carcinogénicos en animales
(Schwab y col., 1998; Kanaly y Harayama, 2000) y ademas la inhibicién del
crecimiento de algunas especies de cultivos (Maliszewska y Smreczak, 2000). El
efecto genotdxico de los HAP incrementa a medida que aumenta el tamafio de la
molécula y, en el caso del fenantreno, su persistencia media en los suelos y
sedimentos puede variar entre 16 y 126 dias (Shuttleworth y Cerniglia, 1995;

Kanaly y Harayama, 2000).

El fenantreno formado por tres anillos de benceno fusionados (Figura 1), es el
HAP no lineal mas simple, por lo cual es ampliamente utilizado para determinar
efectos medioambientales, sumado a que dentro de los componentes presentes
en el diésel el fenantreno presenta una menor toxicidad (Centro Nacional de

Informacién Biotecnoldgica, 2020).

12



Figura 1: Estructura del fenantreno.

Este compuesto es un solido cristalino incoloro con un olor ligeramente aromético
(Tabla 1), el cual corresponde a un isémero del antraceno; sin embargo, es mas

estable en comparacion a éste (Gutman y Stankovi¢, 2007).

Tabla 1: Propiedades fisicoquimicas del Fenantreno (Jensen L & Centro Nacional de Informacion

Biotecnoldgica 2020)

En los dltimos afios se ha implementado el uso de abonos o enmiendas organicas
estas son el resultado de procesos de descomposicibn y mineralizacion de
residuos vegetales, animales e industriales (guano, estiércol, biosélido, entre
otros), que aplicados al suelo, pueden ayudar a mejorar las propiedades
fisicoquimicas de los suelos, y de esta forma incrementar su produccion, la
busqueda de alternativas de bajo costo ha llevado a la utilizacion de enmiendas
como los biosodlidos, que corresponden al residuo sdlido generado como

subproducto del tratamiento de aguas servidas domiciliarias (Wang y col. 2008).
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La aplicacion de este tipo de enmiendas ha despertado un creciente interés en el
ambito de la quimica ambiental y agricola, ya que se ha descrito que ademas de
mejorar las caracteristicas de los suelos puede actuar inmovilizando
contaminantes tanto orgdnicos como inorganicos, dependiendo de las
caracteristicas fisicoquimicas tanto del contaminante como de los suelos (Bolan y

col. 2011).

En la region metropolitana de Santiago, Chile, se encuentran dos importantes
plantas de tratamiento de aguas residuales, una ubicada en la Farfana y la otra en
Melipilla. Estas plantas de tratamiento de aguas servidas domiciliarias son
responsables de procesar y tratar aguas residuales generadas por la poblacion
local. Como resultado de estos procesos, se producen los biosélidos, desechos
sélidos que requieren una gestidon adecuada y sostenible. En Chile, se generan
aproximadamente 276088 m? /afio de biosélido, liderando la Regién Metropolitana

con 154543 m?3 /afio como muestra la Figura 2 (ESSAL, 2012).

4,523 9,528
18,986

i 14,372
‘ 20,621
154,543 - e
~ 20,229
5,643
18,242
7,437 L9064

W Antofagasta ™ Coquimbo ® Valparaiso O'Higgins
W Maule M Bio Bio W Araucania M Los Lagos
W Aysén M Los Rios W Metropolitana

Figura 2: Generacién de biosélidos m%/afio en Chile, ESSAL, 2012.
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Estos biosolidos se caracterizan por un alto contenido de nutrientes Utiles para el
crecimiento de las plantas, entre los cuales encontramos nitrégeno, fésforo,
potasio, magnesio, calcio, sodio, azufre, cobre, hierro en concentraciones que
varian alrededor de los 25 mg/kg. Sin embargo, también se encuentran elementos
a nivel traza, correspondientes a metales pesados, los que en altas
concentraciones presentan un riesgo para la flora, fauna y el ser humano. (Wang y

col. 2008).

En consecuencia, es de gran importancia estudiar y evaluar el uso de los
biosolidos en suelos de uso agricola contaminados con diésel, tomando como
analito de interés el fenantreno, presente en diésel, “para asi aportar informacién

al posible uso de esta enmienda para mejorar y recuperar suelos contaminados.
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2. HIPOTESIS

La aplicacion de enmienda organica a suelos contaminados con diésel disminuye

la volatilidad de Fenantreno.

2.1 OBJETIVO GENERAL

Determinar el efecto de la adicion de enmienda organica sobre la concentracion de

fenantreno volatil en suelos contaminados con diésel.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

1. Caracterizar y seleccionar suelos de San Vicente de Tagua Tagua.

2. Optimizar e implementar una metodologia para determinar fenantreno por
medio de cromatografia de gases con detector de ionizacion con llama ().

3. Evaluar el contenido de fenantreno presentes en los suelos contaminados
con diésel.

4. Evaluar el efecto de enmienda organica sobre el contenido de fenantreno
volatil en suelos contaminados con diésel.

5. Analizar resultados obtenidos de los experimentos.
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3. MATERIALES Y REACTIVOS

3.1 MATERIALES E INSTRUMENTOS

Agitador, Gel Rocker 50, Bhanu.

e Autovortex SA5, Stuart Scientific.

e Balanza Analitica, Precisa 125A, Swiss Quality.

e Centrifuga, Z 383 K, Hermle.

e Cromatografo Gaseoso, 7890A, Agilent Technologies, con FID.

e Cubetas de vidrio de 1 mL para espectréometro.

e Electrodo para medicion de pH, Sentix 21, WTW.

e Espectrofotometro UV/Vis, Unicam.

e Estufa, WTB Binder.

e Handy Step, Brand.

e Jeringa analitica de precision de 0,1; 0,5; 1y 5 mL.

e Jeringa de vidrio, Normax.

e Matraces aforados.

e Matraz Erlenmeyer.

e pH metro, PMX 3000, WTW.

e Propipeta, Brand.

17



Pipeta, de 1000 y 5000 pL, Pipet-Lite XLS.
Pipetas y Pasteur.

Tubos centrifuga.

Tubos de ensayo.

Tubos de vidrio con tapa.

Vasos precipitados.

Viales de vidrio color ambar.

3.2 REACTIVOS

Acetona, Emsure, P. A., Merck.
Acetonitrilo, Emsure, P. A., Merck.
Acetato de Amonio

Acetato de Sodio

Acido Sulfarico 95-97% P. A., Merck.
Agua destilada.

Dicromato de sodio, G. T., Heyn.
Etanol

Metanol, Emsure, P. A., Merck.
n-hexano para analisis, Merck.
Nitrégeno alta pureza, Indura, Chile.

Sacarosa, P. A., Merck.
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Hexametafostafo de Sodio 10%.
DTPA

Cloruro de Sodio

TEA

Estandar de Fenantreno

Suelo de San Vicente de Tagua Tagua 20 y 40 cm de profundidad.
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4. METODOLOGIA

4.1 Muestreo, molienda y tamizado de los suelos.

Para este estudio se utilizaron suelos agricolas de la localidad de San Vicente de

Tagua Tagua perteneciente a la region del Libertador Bernardo O’Higgins.

Para el Muestreo se consideraron 10 sectores de una parcela, tomandose en cada

sector un suelo superficial (0-20 cm de profundidad) y suelo de profundidad (20-40

cm de profundidad). A cada sector se le asigné un sector nombrado como Sector 1

(S.1), Sector 2 (S.2), Sector 3 (S.3), Sector 4 (S.4), Sector 5 (S.5), Sector 6 (S.6)

Sector 7 (S.7), Sector 8 (S.8). La division y distribucion de los sectores donde se

extrajeron las muestras se pueden ver en el siguiente esquema (Figura 3):

Sector 3(5.3)
Hectareas: 0,37
Plantas:328

Sector 4 (Kiwi)
Hectareas: 2,6
Plantas: 1480

Sector 5 {Kiwi)
Hectdreas: 0,9
Plantas:655

Sector 6 (Kiwi)
Hectareas: 0,51
Plantas:366

Sector 7 (Kiwi)
Hectareas: 1,63
Plantas: 1167

Figura 3: Diagrama del lugar de muestreo, con la informacion asociada a cada sector (S).

—_ Muestras: 1

/7R

v"""- ¢ ‘I'
.;_13 l;l'-‘

Muestras: 2

Muestras: 2

Muestras: 3

uestras: 2

Sector 1(Casa/ Limones) _ Muestras: 1
Hectareas: 0,7 4 "’\\
Plantas:554 I“n‘ﬁl%_E{-

Sector 2 {Cerezos)
Hectdreas: 1,3

Muestras: 1
Sector 2 (Kiwi) ;
Hectareas: 1,2
Plantas:995 »,%

Gl
Muestras: 1

Sector 8 (Kiwl)
Hectdreas: 1,66
Plantas:1258

Muestras: 4
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Posteriormente las muestras fueron secadas a temperatura ambiente, luego
disgregadas, molidas y tamizadas hasta alcanzar un didmetro de tamafio de

particula menor a 1 mm.

4.2 Caracterizacion de los suelos.

4.2.1 Determinacion de Humedad

En un recipiente previamente tarado, para cada muestra de suelo previamente
secado al aire y tamizado, se pesaron en balanza analitica y por duplicado 10 £
0,01 g de suelo. Posteriormente, estas muestras fueron secadas en estufa a 105

°C durante 24 h.

Transcurridas 24 h, las muestras fueron retiradas de la estufa y transferidas a un
desecador por al menos 45 min. Transcurrido este tiempo, las muestras se

pesaron en una balanza analitica.

La determinaciéon de humedad expresado como porcentaje de agua (%H20) se
realizé por diferencia de la pérdida de masa de la muestra antes y después del

secado por 24 h a 105 °C, utilizando la siguiente formula:

x 100

%H,0 = —
0 =

2 b—-c
Donde,

a= masa en gramos del suelo seco al aire + reciente

b= masa en gramos del suelo seco a 105 °C + recipiente

Cc= masa en gramos del recipiente
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A partir del valor del %H20 se determiné el factor de humedad (Fh) , mediante la

siguiente ecuacion:

. 100 + %H,0
N 100

Donde,
Fh: factor de humedad
4.2.2 Determinacion de pH.

Se determind el pH de las muestras de suelos de profundidad 0-20 cm y 20-40 cm,
los resultados fueron comparados por medio del test Anova para determinar si
existen diferencias significativas entre los valores de pH de los suelos, y en base a
esta prueba estadistica determinar la posibilidad de obtener muestras compuestas

representativas de cada sector de muestreo.

Se pesaron 10 g de suelo en un tubo plastico de 50 mL previamente tarado, el
andlisis se realizé en duplicado. Una vez pesados, a los suelos se les afiadié 25
mL de agua para luego agitar vigorosamente por 5 min y dejar reposar durante 2

h.

Transcurridas las 2 h, cada solucion se agité para luego sumergir el electrodo
combinado de vidrio-calomelano en la solucion (pH WTW pMX 3000). Una vez que
la lectura del pH fuese estable (5 minutos aprox.), se registr6 el valor de pH (figura

4),

Los resultados (24 muestras) se presentan como el promedio de dos

determinaciones independientes junto a la desviacidén estandar obtenida (DE).
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Figura 4: Determinacion del pH de suelos utilizando electrodo combinado de vidrio-calomelano

4.2.3 Determinacion del contenido de Carbono Orgénico.

Se determiné por el método Walkley-Black, para lo cual se masaron 0,5 g de
muestra de suelo en un matraz Erlenmeyer de 100 mL en duplicado, se agregaron
5 mL de solucién dicromato 0,5 M y 20 mL de acido sulftrico 96 % (La Manna y
col., 2007; Walkley y Black, 1934). Se agita y se deja reposar durante 30 min para
luego agregar 40 mL de agua. Esta solucion se dejé reposando durante toda la

noche.
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Para la curva de calibracién se prepararon estandares de sacarosa de 0, 2, 5, 10,
20 y 30 mg/mL pasando 1 mL de esta solucion al matraz Erlenmeyer de 100 mL y

repetir el mismo proceso para las muestras de suelo.

Finalmente, se determind la absorbancia del sobrenadante a 600 nm, con la curva
de calibracién se calculé el contenido de carbono de las muestras y de los

blancos.

a
Carbono Organico(%) = T0:s" 1,16

* S
Donde:

a= mg de C en la muestra.

b= mg promedio de C en los blancos

s= masa en g de la muestra

1,16= factor de relacion con el método de titulacién (Walkley-Black).

En la Figura 5, podemos ver los matraces Erlenmeyer con el reposo de 24 h ya

finalizado y listos para ser medido en el equipo de espectrofotometria UV-Visible:
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Figura 5: Matraces Erlenmeyer utilizados para la medicién de Carbono Orgénico.

4.2 .4 Micronutrientes.

La técnica utilizada consiste en extraer el suelo con una solucion de DTPA-CaCle-
TEA tamponada a pH 7,30, luego en el extracto se puede medir las

concentraciones de Fe, Zn, Cuy Mn.

Para preparar esta solucién se utilizaron 1,967 g de DTPA, 13,32 mL de TEA y
1,47 g de CaClz y se llevo a 1 L, posteriormente se hizo un ajuste de pH hasta

7,30 utilizando HCI 0,1 M.

25



Para el procedimiento se utilizd 5 g de suelo en un tubo falcon. El andlisis se
realizé en duplicado, luego se agreg6é 10 mL de solucién de DTPA, esta solucion
se agitd durante 2 h, para luego separar el sobrenadante por filtracion simple,
cuantificandose los metales por medio de Espectroscopia de Absorcion Atomica

con llama (EAA.).

4.2.5 Capacidad de Intercambio Cationico.

La Capacidad de Intercambio Cationico se determindé de acuerdo al método de
acetato de sodio a pH 8,2, para lo cual se pesaron 2,5 g de suelo y se agreg6 una
solucién de Acetato de Sodio 1 M, ajustado a pH 8,2 con acido acético. La
suspensiéon se agitd y se centrifugé a 3.000 rpm. Se volvieron a agregar dos
porciones de acetato de sodio, con la sucesiva agitacion y separacion por

centrifugacion.

Se agrego6 a la fraccion solida una porcién de etanol, se agité y se centrifugé a

3.000 rpm, desechandose el sobrenadante. Esta operacion se repitié 2 veces.

Se agreg6 al solido, una porcién de acetato de amonio 1 M, ajustado a pH 7,0 con
amoniaco, se agito la suspensién y se centrifugd a 3.000 rpm. El sobrenadante fue

filtrado y recolectado para su andlisis. Esta operacién se repitié dos veces.

El volumen de las tres alicuotas se enrasd a 50 mL y se realizé la lectura de la
concentracion de sodio mediante Espectroscopia de Emisién Atémica (Figueroa,

2015).

Para la curva de calibracion se prepararon soluciones estandares de Na* de

concentraciones 3, 5, 10 y 15 ppm.
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Con la curva de calibracion se calculé la concentracion de Na* en ppm de las

muestras y de los blancos por resolucion de la ecuacion de regresion.

((ppm Nat — b) * 0.1 x FD * Fh = 0.1)

CIC =
(a * 22.9897)

Donde: b= ppm Na* del blanco; FD= Factor de dilucion ; Fh= Factor de humedad

a= masa de muestra en kg; 4.2.6 Textura de los suelos.

Se utilizé el “Método de Bouyoucos” (Sadzawka y col., 2006), donde la muestra se
dispersa con hexametafosfato de sodio. Luego se mide la densidad de la
suspensién con un hidrémetro a los 4 min y a las 2 h de sedimentacién y con las
lecturas se calcula la distribucion de las particulas de arcilla, limo y arena.

Para este procedimiento se masaron 50 g de suelo en un vaso de precipitado de 1
L, luego se agregaron 700 mL de agua destilada y 20 mL de una solucién de
hexametafosfato de sodio al 10 % con agitaciébn por 15 minutos. Posteriormente,
se trasvasij6é a una probeta de 700 mL y se llevé a 1 L. Se agité durante 1 min y
luego se dejé reposar durante 4 min para obtener la lectura con el hidrobmetro y la
temperatura. Finalmente, se dejé reposar durante 2 h y una vez cumplido el
tiempo se volvié a obtener la lectura con el hidrémetro y con el termémetro. Como

se muestra en la Figura 6:
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Figura 6: Probetas utilizadas para la medicion de texturas de los suelos.

Para el calculo de la distribucion de particulas de arcilla, limo y arena se realizo

correccion a las lecturas del hidréometro usando las siguientes ecuaciones:

Llcorregida = L1 + (T1°F — 67°F) % 0,2)
L2corregida = L2 + (T2°F — 67°F) = 0.2)

Donde:

L1= Lectura del hidrémetro a los 4 min
T1= Lectura del termémetro a los 4 min
L2= Lectura del hidrémetro a las 2 h

T2= Lectura del termémetro a las 2 h
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Luego, el porcentaje de Arcilla, Limo y Arena se determind con las siguientes

ecuaciones:

%Arena = 100 — (L1corregida * 2)
%Arcilla = L2 corregida * 2

%Limo = 100 — (%Arena + %Arcilla)

Finalmente, se ubican los resultados del porcentaje de arena, arcilla 'y limo en el

triangulo de texturas que se muestra en la Figura 7, para poder determinar la

textura de los suelos a estudiar.

100

CLASES TEXTURALES a0 10

franco arcillosa

0 SN0 S0

fran co arenoso

arenoso franco
arena 100

100 a0 an T &l 50 40 3o 20 1a

T avena

Figura 7: Triangulo de texturas.
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4.2.7 Fésforo.

Para la determinacion de fosforo se utilizé el “método de P-Olsen” (Sadzawka y
col., 2006), en el cual se determina el indice de Fosforo disponible en los suelos.
Esta determinacion se basa principalmente en la precipitacion de iones de Calcio,
Aluminio y Hierro(lll), de esta manera se liberan los iones fosfato a la solucién,
para lo cual la muestra de suelo se extrae con una solucion de bicarbonato de
sodio 0,5 M a pH 8,5. Posteriormente, el fosfor6 en solucion se mide por
colorimetria mediante la adicion del reactivo para el desarrollo de color, el cual
corresponde a una solucion que contiene acido sulfarico 2,5 M, molibdato de
amonio, tartrato de potasio y antimonio. A 250 mL de esta solucion se le agrego

1,5 g de acido ascorbicoy sellevoa 1 L.

Para el andlisis de fésforo se maso6 1 g de muestra en un tubo falcon en duplicado,
al cual se le agregé aproximadamente 0,1 g de carbon activado y 20 mL de la
solucion de bicarbonato de sodio 0,5 M, luego los tubos fueron llevados a un
agitador reciproco por 30 min. Una vez finalizado el tiempo de agitacion, el
sobrenadante fue separado utilizando filtracién simple y se llevé a tubos de ensayo
donde se agregd el reactivo para el desarrollo de color. En la Figura 8, se
muestran los tubos de ensayos con el reactivo para el desarrollo de color ya

agregado:
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Figura 8: Determinacién de fosforo mediante el “método de P-Olsen”

Ademas, se prepararon estandares de fésforo, utilizando fosfato dihidrogeno de
potasio, las soluciones preparadas fueron de concentracion 0,08- 0,2- 0,4- 0,8 -

1,6.

Con la curva de calibracion se calculé el contenido de fosforo de las muestras y de

los blancos.

Luego para informar la cantidad de fésforo en las muestras se usoé la siguiente

ecuacion:
. mg ., L
Contenido P [E] = (Concentracion de P — Concentraciéon blanco) x FD x 20

Donde: FD= Factor de dilucion

4.3 Analisis por GC-FID.
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Para el analisis de las soluciones de la curva de calibracién, se utilizd un
cromatdgrafo de gases, 7890A, Agilent Technologies® con detector de ionizacién
de llama (FID). Los pardmetros cromatogréaficas utilizados se describen en las

tablas2y 3

Tabla 2: Condiciones cromatogréaficas usadas para la determinacion de Fenantrenoantreno.

Paréametro Valor
Temperatura de Inyeccién 270 °C
Detector FID
Gas N.-Aire- H,
Make Up \P
Flujo 29.5 mL/min
Volumen de Inyeccion 2uL
Modo de Inyeccién Split
Columna HP-5: 325°C: 30m x 320pum x 0,25um

Tabla 3: Programa cromatografico optimizado para la determinacion de fenantreno.

Incremento (°C/min) Temperatura (°C) Tiempo (min)
Inicial - 40 2
Rampa 1 15 150 2
Rampa 2 10 225 2

4.3.1 Curva de Calibracién Fenantreno.

Para la curva de calibracion de Fenantreno se prepard por medio de pesada,
estandares considerando un rango de concentracion entre 0,03 — 4,6 ppm con 10
puntos (0,03- 0,14- 0,20- 0,31- 0,45-0,83- 2,72- 3,31- 3,97- 4,6 ppm). A cada uno
de los viales se le agregd un volumen de 20 pL de estandar interno, el cual

corresponde a n-Heptano con una concentracion de 0,025 ppm.
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4.3.2 Obtencion de parametros analiticos.

Se determind el limite de deteccién (LD) y de cuantificacién (LC) para técnica,
para esto se inyectd 10 veces en el GC-FID la solucién correspondiente al
estandar de concentracion méas bajo de la curva de calibracion. Para el célculo de

los parametros se tuvieron en consideracion las siguientes férmulas:

LD =30

LC =100

Donde

o: Desviacion estandar de las 10 mediciones.

De esta manera se obtuvo un valor de area que corresponde al LD y LC, area que
se interpol6 en la curva de calibracion, obteniéndose de esta manera la

concentracion correspondiente al LD y al LC de fenantreno.

4.3.3 Pruebas preliminares de adicion de diésel a muestras de suelo

Se evaluo la dosis de diésel para ser usada en los sistemas de interaccién, con el
objetivo de estimar la concentracion esperada de fenantreno en los suelos, y
optimizar la metodologia de extraccibn, para obtener concentraciones

cuantificables por medio de GC-FID.

Para el estudio se incubaron 10 g de muestra de suelo con a 0,5- 1,0- 2,0- 3,0-
5,0 mL de diésel. Los suelos contaminados se dejaron secar por una semana bajo

campana a temperatura ambiente.
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4.4 Extraccion de fenantreno desde suelos contaminados con diésel

Se evalud la extraccion por medio de ultrasonido, para los cual se tomd una
porcion de suelo, al cual se le adicion6 n-hexano como extractante. Esta
suspension se llevé a agitacion por 4 h, se separé el sobrenadante, el cual se llevo
a sequedad en bafio seco a 35°C con corriente de nitrégeno como se puede
observar en la Figura 9, para luego reconstituir la muestra en n-hexano para su

analisis por GC-FID.

Figura 9: Proceso de secado en bafio seco con corriente de nitrégeno.

4.5 Sistema de interaccidén suelos-materia organica-diésel.
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Para el montaje del experimento de interaccion suelos —biosélidos- diésel se utilizd
un sistema que consiste en vasos para la contencion del suelo unidos a una bolsa
hermética para retener la fase gaseosa producida por la interaccion, se incluyo al
sistema un vial con septa para poder extraer los gases liberados desde la matriz

solida, como se muestra en la figura 10:

Figura 10: Sistema de interaccién para el suelo-biosoélido-diésel previa adicién de suelo.
La cantidad de suelo usado en cada vaso fue de aproximadamente 120 g,
compuesto por 60 g de muestra de profundidad 0-20 cm y 60 g de suelo con

profundidad de 20-40 cm, en la Figura 11 se muestra el sistema con los suelos.
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Figura 11: Sistema de interaccion para el suelo-biosoélido-diésel solo con suelo.

Luego de obtener los resultados de la adicion de diésel en las muestras de suelo y
la posterior extraccion del analito, se evalud la dosis a utilizar en el experimento
donde interactian: suelo-biosélido -diésel, considerando 2 mL de diésel por 10 g
de suelo para cada unidad la cual fue incubada a distintos tiempos, en los cuales
se extrajo la fase gaseosa con una jeringa de vidrio como se puede observar en la

Figura 12. Esta muestra fue inyectada inmediatamente en GC-FID.
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Figura 12: Proceso de extraccion de la fase gaseosa de los sistemas de interaccion suelo-biosélido-diésel.
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5. RESULTADOS Y DISCUSION

5.1 Caracterizacion de los suelos

El suelo utilizado en este estudio pertenece al sector de San Vicente de Tagua

Tagua, VI Region. Los suelos de esta comuna han evolucionado a partir de

sedimentos fluviales depositados por los rios dando como resultado suelos de

buena calidad agricola. De acuerdo con el catastro de uso de suelo y vegetacién

de la Corporacién Nacional Forestal (CONAF) de 2013, en la comuna existe un

predominio de usos destinados a bosque nativo (28%), terrenos de uso agricola

(24%) vy rotacion cultivo-pradera (22%) (Centro de informacion de recursos

naturales. 2021).

Los resultados para la determinacién del factor de humedad (Fh) se presentan en

la Figura 13.
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En las Figuras 14, 15, 16 y 17 (Tabla 4, Anexo |) se presentan los resultados
obtenidos de la determinacion del contenido de micronutrientes en las muestras de
suelo en base seca. A partir de estos resultados se determind que el suelo de San
Vicente de Tagua Tagua, presenta concentraciones adecuadas de micronutrientes
para suelos (Luzio y col., 2006). Sin embargo, por el fenébmeno de lixiviacién, gran
parte de los micronutrientes del suelo pueden alcanzar mas de un metro de
profundidad cuando las precipitaciones son del orden de 700 mm/afio,
disminuyendo su concentracion a medida que se incrementa la profundidad de

suelo evaluada. (Luzio y col., 2006).
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Figura 14. Contenido de Cobre presente en suelos como micronutriente (mg/kg base seca).
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Zinc [Zn]
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Figura 15. Contenido de Zinc presente en suelos como micronutriente (mg /kg base seca).
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Figura 16. Contenido de manganeso presente en suelos como micronutriente (mg /kg base

seca).
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Hierro [Fe]
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Figura 17. Contenido de hierro presente en suelos como micronutriente (mg /kg base

seca).

Los resultados de la caracterizacion de los suelos muestreados mediante métodos
estandarizados se presentan en las Figuras 18, 19 y 20 (Tabla 5 y 6, Anexo I). Se
realizd una comparacion de los resultados obtenidos de pH mediante el test
ANOVA de un factor para poder determinar la diferencia en las medias entre los
grupos, en este caso, para identificar las diferencias significativas entre las
muestras de los sectores y asi poder obtener una muestra compuesta

representativa, como se indicé en la metodologia.
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Figura 18. Determinacion de pH en agua de los suelos muestreados a dos profundidades

(0-20 y 20-40 cm).
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Figura 19. Contenido de Fésforo presentes en los suelos muestreados a dos profundidades

(0-20 y 20-40 cm).
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Figura 20. Contenido de Materia Organica en los suelos muestreados a dos profundidades
(0-20 y 20-40 cm).

El pH de los suelos varia en el rango de 5,9-7,1; siendo esta una caracteristica de
los suelos de la region del Libertador Bernardo O’Higgins. Este rango de pH es
considerado adecuado para el desarrollo de gran variedad de plantas (Luzio y col.,
2006). El pH de los suelos puede variar con la textura del suelo y contenido de
materia organica. Se ha descrito que a medida que el pH de los suelos disminuye
de 6,5, la produccién de algunos tipos de flora puede disminuir (Soto, 1991). Por
otro lado, los valores de pH del suelo afectan directamente en la solubilidad de los
elementos considerados nutrientes esenciales para las plantas, ya que previo a
que sea absorbido por la planta éste debe disolverse en la solucion de suelo

(Soto, 1991).

Se ha descrito que la mayoria de los nutrientes son mas solubles o se encuentran

mas disponibles en suelos ligeramente acidos, en el caso especifico de fésforo, se
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encuentra mas disponible a valores de pH cercanos a 6,5 porque el pH de los
suelos afecta directamente en la solubilidad de los nutrientes, debido a la
influencia sobre la forma i6nica de éstos y la interaccién que pueden tener con los

elementos que componen el suelo. (Luzio y col., 2006).

A partir del analisis de los porcentajes de Arena, Arcilla y Limo se determiné que el
suelo de San Vicente de Tagua Tagua presenta una textura mayormente Franco
Arenoso (Figura 21). Los resultados obtenidos concuerdan con lo reportado en el
Estudio Agrolégico realizado en Regién de O’Higgins el afio 2010 por Centro de

informacion de recursos naturales, CIREN.
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Figura 21. Contenidos de Arena limo y arcilla de los suelos muestreados a dos
profundidades (0-20 y 20-40 cm).
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La capacidad de intercambio catiénico (CIC) da cuenta del niumero de sitios

disponibles para el intercambio catidénico (Figura 22). Los suelos en estudio

presentan valores altos de CIC comparado a los valores promedios de suelos

mayormente arenosos (20 [cmol(+)/kg] a 40 [cmol(+)/kg]) indicando que existe una

alta presencia de sitios para el intercambio de cationes, esto también puede ser

relacionado directamente con la cantidad de materia organica disponible en los

suelos estudiados en esta tesis (Luzio y col., 2006).
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5.2 Caracterizacion de la enmienda organica.
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Los resultados de la caracterizacion de las enmiendas que fueron utilizadas en

este estudio se presentan en la Tabla 7. Estos datos fueron obtenidos de la Tesis

de Magister en Quimica de Alvaro Quiroz 2020:
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Tabla 7: Caracterizacién de los biosdélidos.

Parametro Biosdlido Biosdlido
Farfana Melipilla
pH 6,56 £ 0,01 6,22 £ 0,01
C.E. (mScmn{-1}) 5,77 £ 0,01 3,74+ 0,02
c.o0. (%) (%)
72,9 +0,5 48,3+0,3
Vs (mL) 0,94 1,15
Humedad (%) 6,03 6,14
Metales (mg/kg)
Cu 436,9+0,1 754,7£0,1
Ni 39,7+0,1 27,81+ 0,02
Zn 15094 + 0,1 834,2+0,1
Pb 95,33+ 0,03 75,47 £ 0,02

Respecto a los resultados de pH, tanto para el biosélido de La Farfana como el de
Melipilla tienen un valor ligeramente acido, esto concuerda con los estudios
realizados en biosodlidos de la region Metropolitana (Jachero y col., 2016). Se
puede observar que el contenido de materia organica de la enmienda de La
Farfana es mayor a la enmienda proveniente de Melipilla, esta diferencia se debe
principalmente al proceso de obtencion que consiste en tratamientos como:
espesamiento, estabilizacion, acondicionamiento, desinfeccion, deshidratacion,
secado, reduccion térmica y, por ultimo, la evaluacion final que permite clasificar el
tipo de biosélido (Wijesekara y col, 2016). Los valores de conductividad eléctrica
indican la presencia de mayor cantidad de sales en los biosélidos de La Farfana y
menor cantidad en los biosdlidos de Melipilla. Los resultados obtenidos para
metales pesados fueron mayores en Ni, Zn y Pb para la enmienda organica de La
Farfana, las concentraciones maximas de metales pesados permitidos en

enmienda organica producida en base a lodos son de Cu = 1000 [mg/kg]; Niquel =
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80 [mg/kg]; Zinc = 2000 [mg/kg]; Plomo = 300 [mg/kg], todos en base seca (INN-

Chile, 2004).

5.3 Andlisis por GC-FID.

5.3.1 Parametros cromatogréficos

Para este estudio se utiliz6 un cromatégrafo de gases, 7890A, Agilent
Technologies® con detector de ionizacion de llama (FID). Las condiciones
optimizadas para el andlisis de las muestras que contiene HAP se describen en la

Tabla 9.

Tabla 9: Programa cromatografico optimizado para la determinacién de fenantreno.

Incremento (°C/min) Temperatura (°C) Tiempo (min)
Inicial - 4 2
Rampa 1 15 150 2
Rampa 2 10 225 2

5.3.2 Andlisis de soluciones de estandares

Para los andlisis realizados por GC-FID, el estandar interno (Sl) utilizado fue una
solucién de n-Heptano de concentracion 0,025 ppm. La eleccién del Sl utilizado se
bas6é en los tiempos de retencion del analito, el cual presentd un tiempo de
retencion de 1,4 min, siendo el tiempo de retencién de Fenantreno de 13,91 min
(Figura 23), para un analisis cromatografico que considera un tiempo total de 20
min. Para estos analisis se utilizé una inyeccion en modo Split para disminuir el
frente del solvente en relacion 3:1. Se consideré una corrida cromatografica con
un tiempo mayor a 45 minutos ya que tanto la fase gaseosa que se puede generar

de los experimentos de interaccion, como los extractos de suelo deberian podrian
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presentar sefales de los hidrocarburos arométicos poli ciclicos presentes en
diésel, por lo tanto una corrida de mayor tiempo puede evitar el solapamiento de

sefiales cromatogréficas.

El tiempo de retencion del Fenantreno de 13,91 refleja las propiedades
fisicoquimicas del compuesto y la afinidad con la fase estacionaria. Donde se ha
reportado que para este compuesto el valor de Log Kow= 4,53 y su Presion de
Vapor = 0.00012 hPa (Jensen L & Centro Nacional de Informacion Biotecnoldgica,

2020).

En la Figura 23 se presenta el cromatograma obtenido usando GC-FID para un

estandar de Fenantreno y el estandar interno (Sl) usado en el estudio.

Figura 23. Cromatograma del estandar interno y el analito fenantreno.

5.3.3. Curva de Calibraciéon Fenantreno.

En la Figura 24 se presentan los resultados obtenidos de la curva de calibracion

de Fenantreno utilizando los parametros cromatograficos optimizados.
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Figura 24. Curva de calibracion obtenida para Fenantreno.
Curva de calibraciéon Fenantreno: Y=0,1832x+0,0042; R?=0,9958

Los resultados de la curva de calibracidén presentan una buena correlacion, con un
R? = 0.9958. La adiciéon del SI cumpli6 mejor6 la precisiéon de los resultados
obtenidos, disminuyendo el error por inyeccion, donde para todas las
concentraciones en duplicado la precision obtenida como la desviacién estandar

relativa para cada punto de la curva fue menor a 5%.
5.3.4 Obtencion de parametros analiticos.

En la Tabla 10 se presentan los resultados del analisis del estandar de menor
concentracion considerado en la curva de calibracion y analizado por GC-FID, a
partir de estos datos se determind el Limite de Deteccion (LD) y Limite de

Cuantificacion (LC) de la técnica para el analito Fenantreno.
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Al reemplazar la desviacion estdndar (DE) en las ecuaciones descritas en la
metodologia 4.3.2, se obtuvieron los valores LD y LC. Estos valores fueron
interpolados en la curva de calibracion para obtener la concentracion definida

como LDy LC (Tabla 11).

Tabla 10: Resultados de las inyecciones para determinar LD y LC de la técnica por GC-UECD.

1 21591.2 455.1 0.021078
2 20864.8 486.1 0.023298
3 40622 844.5 0.020789
4 33197.7 723.5 0.021794
5 38966.2 743.7 0.019086
6 31097.4 653 0.020999
7 26097.2 586.4 0.022470
8 42074.8 863.8 0.020530
9 27644.8 635.7 0.022995
Promedio (YB) 0,021
DE (oB) 0,001

En el estudio “Determination of phenanthrene and fluoranthene in rice samples by
activated carbon-based dispersive solid phase micro-extraction coupled with gas
chromatographyflame ionization detector analysis” los LD y LC fueron de 0,15y
0,46 ug/kg, respectivamente, la cuantificacion se realizo utilizando GC-FID, con un
tiempo de la corrida cromatogréafica 12,9 min (Nadjway y col., 2020). Los valores

obtenidos en este trabajo dan cuenta de un LD y LC de la técnica fueron menores
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a los reportados por Nadjway, esta diferencia se debe a la diferencia entre las
matrices analizadas, siendo el arroz una matriz compleja (Tabla 11), en este tipo
de muestras el contenido de materia orgdnica puede incrementar la sefal

cromatografica, mejorando de esta manera el LD y el LC (Fan y col., 2019).

Tabla 11: LD y LC del método para Fenantreno.

Parametro Resultados
Cro [ppm] 0,00025
Cic [ppm] 0,05432

5.3.5 Analisis de los extractos de suelo contaminado con diésel.

Se tenia considerado incubar los suelos con 0,5; 1; 2; 3; 5 mL de diésel en los
suelos seleccionados S5-20, S5-40, S6-20 y S6-40, los cuales presentan
caracteristicas fisicoquimicas similares. Para el estudio el volumen de diésel
usado para 10 g de suelo fue 0,5-1- 2 mL, ya que los suelos con una dosis mayor
a 2 mL modificaron completamente sus propiedades fisicas, impidiendo que estas
muestras se secaran para los andlisis posteriores. Los resultados cromatograficos
obtenidos de los extractos de los suelos incubados con diésel, que fueron dejados
secar por una semana bajo campana a temperatura ambiente se presentan en la

tabla 12, que seran considerados los niveles basales del estudio.

Tabla 12. Areas obtenidas de fenantreno presente en el extracto de suelo incubado con diésel.

Volumen Tiempo Area Concentracién
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diésel de retencion fenantreno
[mL] [min] [Ppm]
12,852 - n.d.
12,474 35725,7 5,51
12,711 167406 26,0

n.d.: No detectado
Los resultados obtenidos en cuanto a tiempo de retencion fueron similares entre si
y concordantes con el tiempo obtenido en la optimizacion de parametros
cromatograficos. Ya que el objetivo era determinar la fraccion volatil de fenantreno
que, se decidié usar un volumen de 2 mL de diésel para los experimentos de

interaccion suelo-biosoélidos-diésel.

5.3.6 Experimento interaccion suelo-biosolidos-diésel.

Tomando en consideracion los resultados obtenidos en el punto anterior (5.3.5) de
la dosis de aplicacion de diésel a los suelos se us6 el siguiente disefio
experimental, el cual consideré un andlisis en triplicado (Tabla 13), con una
adicion de 2 mL de diésel, una dosis de 30 ton/ha de biosélido proveniente de La
Farfana para el Grupo 2 y 100 ton/ha para el Grupo 3, y un tiempo de incubacion
de 2 dias y de 1 semana para poder representar lo que pasaria en un suelo
agricola al ocurrir un derrame de diésel inmediatamente ocurrido el evento y en un
periodo de una semana, ademas cabe destacar que este objetivo fue modificado
por las problematicas presentadas en el cultivo de plantas de alfalfa, por lo que el

tiempo era acotado para dar término con la investigacion.

Tabla 13: Disefio experimental para la interaccién Suelo- Biosoélido- Diesel.

Grupo 1: Grupo 2: Grupo 3: Grupo 4:
Suelo + Biosélido Suelo+ 1,56g de Suelo+5,4g de Suelo+Diésel
Biosolido+Diésel Biosdlido+Diésel
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Réplica 1-0 Réplica 1-1 Réplica 1-2 Réplica 1-3
Réplica 2-0 Réplica 2-1 Réplica 2-2 Réplica 2-3
Réplica 3-0 Réplica 3-1 Réplica 3-2 Réplica 3-3

Una vez agregado el diésel y la materia organica al sistema, se extrajo 10 uL de la
fase gaseosa la cual fue inyectada en el GC-FID, considerando los dos tiempos de

incubacion, donde:

Grupo 1: Suelo+ 1,56 g Biosélido

Grupo 2: Suelo+1,56 g Biosolido+ 24 mL Diésel
Grupo 3: Suelo+ 5,4 g de Biosoélido+ 24 mL Diésel
Grupo 4: Suelo+ 24 mL Diésel.

Al realizar la comparacion de los cromatogramas obtenidos de la fase gaseosa
extraida no se observan diferencias significativas entre los grupos y los dias de
interaccion, sugiriendo que es necesario una incubacion mas prolongada para
evidenciar si la materia organica que aporta la enmienda tiene un efecto en la
movilidad de fenantreno en suelos. Las areas obtenidas de la sefial cromatogréfica
que corresponde a fenantreno estan bajo el limite de cuantificacion de la técnica
para todos los grupos, por lo tanto, no es posible determinar la concentracion del
analito (cromatogramas en Anexo ll: Cromatogramas), pero al analizar las
tendencias observadas de los resultados se evidencia que la movilidad de
fenantreno hacia la fase gaseosa es casi nula para todos los grupos. En
bibliografia se ha descrito que es necesario un proceso de 30 dias para poder
evidenciar remocion, volatilizacion y degradacion de algunos PAH en suelos con

materia organica (Namkoong y col., 2002). Se sugiere que uno de los factores que
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puede afectar en la volatilizacion del analito es la relacion entre las cantidades de
suelo y la materia orgénica relacionados al diésel siendo una razon de 1. 5
respectivamente la mas eficiente (Namkoong y col., 2002). Otro factor que puede
ayudar a evidenciar la volatilizacion del analito a la fase gaseosa es utilizar otros
detectores como por ejemplo un cromatégrafo de gases acoplado a un detector de
masas, el cual nos permite evidenciar los iones de los compuestos de una manera

mas eficiente y con mayor sensibilidad. (Liang y col, 2005).
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. CONCLUSIONES

Los suelos muestreados tienen un pH levemente acido en H20, con una
textura franco-arenosa, contienen entre un 3,88% y un 16,4% de materia
organica en base seca y una capacidad de intercambio cationico entre 40 y
90 cmol/kg.

La enmienda orgénica obtenida desde las plantas de aguas servidas de La
Farfana y Melipilla tienen un porcentaje de materia organica de 72,9+ 0,5y
48,3 + 0,3, respectivamente, con un pH ligeramente &cido al igual que los
suelos en estudio.

Fue posible cuantificar fenantreno por medio de GC-FID, obteniéndose un
tiempo de retencion de 13,91 para fenantreno y de 1,4 para el estandar
interno.

Se determiné un rango lineal de trabajo para el Fenantreno entre 0,0032 y
4,6 ppm obteniendo una correlacion de R?= 0,9958. Los limites de
deteccion y cuantificacion de la técnica GC- FID fueron de 0,00024 y
0,05432 pg/kg respectivamente para el Fenantreno.

Para un tiempo de 7 dias de incubacion, no se evidencio la movilidad de
fenantreno a la fraccién gaseosa tanto de los sistemas suelo- diésel, como
para los sistemas suelo- biosolido- diésel, por o que no es posible afirmar
gue la aplicacion de enmienda organica evita la volatilizaciéon de Fenantreno

desde suelos.
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7.3.5 Anexo |: Tablas

Tabla 4: Contenido de micronutrientes

Muestra

cere-1-20
cere-1-40
s0-20
s0-40
s1-1-20
s1-1-40
s2-1-20
s2-1-40
s2-2-20
s2-2-40
s3-1-20
s3-1-40
s4-1-20
s4-1-40
s4-2-20
s4-2-40
s5-20
s5-40
s6-20
s6-40
s7-20
s7-40
s8-20
s8-40

Cu
6,0
6,63
11,5
33
13
5,7
17,1
3,37
10,57
4,68
6,9
4,97
11,5
3,51
6,20
49
19,5
6,5
19,3
54
9,3
6,12
8,01
7,3

DE
0,2
0,06
0,8
3
1
0,1
0,6
0,04
0,06
0,01
0,3
0,02
0,5
0,05
0,07
0,3
0,6
0,4
0,2
0,2
0,6
0,05
0,05
0,1

DE: Desviacion estandar

Muestra

cere-1-20

cere-1-40
s0-20
s0-40

pH
6,8
6,90
6,1
6,1

Tabla 5: Resultados de la caracterizacion de los suelos en estudio.

pH (H20)

DE
0,5
0,08
0,3
0,2

Zn
55
6,0
12,0
5,0
50
1,7
4,14
1,2
5,93
2,1
6,0
5
5
2,67
4,1
1,6
8,9
3,2
10,96
3,6
3
2,3
2,7
1,9

DE
0,4
0,2
0,8
0,4
0,1
0,2
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s1-1-20 6.9 0,1 63 14 7,24 0,01
s1-1-40 6,8 0,1 42 2 7 2

s2-1-20 7,1 0,3 46 6 7 3

s2-1-40 6,5 0,4 35,5 0,3 11 5

s2-2-20 59 0,1 72 1 8 2

s2-2-40 6,39 0,06 40 1 6 1

s3-1-20 6,7 0,2 63 1 8,4 0,1
s3-1-40 6,53 0 49 1 7,81 0,00
s4-1-20 | 6,840 0,008 75,5 0,5 9,4 0,2
s4-1-40 | 6,580 0,002 46 5 7,7 0,3
s4-2-20 6.4 0,1 51,3 0,3 74 0,1
s4-2-40 6,2 0,2 43,3 0,5 6,67 0,08
s$5-20 7,12 0,00 83 3 16,4 0,9
s5-40 6,69 0,08 48 2 9,00 0,1
s6-20 6,9 0,1 90,57 0,09 11,9 0,5
s$6-40 6,6 0,3 50,2 0,2 7,38 0,01
s7-20 6,8 0,2 49 1 5,42 0,00
s7-40 6,9 0,2 42,2 0,7 4,37 0,05
s8-20 6,5 0,5 79 5 5,18 0,06
s$8-40 6.4 0,3 45,0 0,6 3,88 0,08

DE: Desviacion estandar

Tabla 6: Textura de los suelos en estudio y la capacidad de intercambio catiénico (CIC).

Muestra Determinacion de Textura Capacidad de Intercambio Catiénico
% Arena = %Arcilla  %Limo Textura cmol (+)/ kg DE
cere-1-20 58,72 17,28 24,00 Franco arenoso 67
cere-1-40 63,44 15,28 21,28 Franco arenoso 68
s0-20 71,44 13,28 15,28 Franco arenoso 44.4 0,1
s0-40 67,44 13,28 19,28 Franco arenoso 60 1
s1-1-20 63,44 17,28 19,28 Franco arenoso 57,9 0,1
s1-1-40 59,44 23,28 17,28 Franco arcillo-arenoso 55 2
s2-1-20 68,00 14,00 18,00 Franco arenoso 56 2
s2-1-40 64,00 16,00 20,00 Franco arenoso 92,1 0,2
s2-2-20 60,72 15,28 24,00 Franco arenoso 54 11
s2-2-40 54,72 23,28 22,00 Franco arcillo-arenoso 60 10
s3-1-20 59,44 17,28 23,28 Franco arenoso 58 8
s3-1-40 59,44 17,28 23,28 Franco arenoso 55 3
s4-1-20 60,72 20,56 18,72 Franco arcillo-arenoso 64 7
s4-1-40 48,72 24,56 26,72 Franco arcillo-arenoso 66 1
s4-2-20 44,72 23,28 32,00 Franco 58 4
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s4-2-40 55,44 25,28 19,28 Franco arcillo-arenoso 57 4
s5-20 68,72 14,56 16,72 Franco arenoso 56 16
s5-40 58,72 17,28 24,00 Franco arenoso 55 14
s$6-20 69,44 15,28 15,28 Franco arenoso 57 19
$6-40 50,00 22,00 28,00 Franco 58 20
s7-20 70,72 13,28 16,00 Franco arenoso 51
s7-40 79,44 11,28 9,28 Franco arenoso 64
s8-20 48,72 15,28 36,00 Franco 44
s8-40 54,72 15,28 30,00 Franco arenoso 58 22

DE: Desviacién estandar

7.3.6 Anexo Il: Cromatogramas.

Figura 25: Cromatograma grupo 1, Réplica 1, Incubacion 1.
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Figura 26: Cromatograma grupo 1, Réplica 2, Incubacion 1.

Figura 27: Cromatograma grupo 1, Réplica 3, Incubacion 1.

Figura 28: Cromatograma grupo 2, Réplica 1, Incubacién 1.

Figura 29: Cromatograma grupo 2, Réplica 2, Incubacion 1.

65



Figura 30: Cromatograma grupo 2, Réplica 3, Incubacion 1.

Figura 31: Cromatograma grupo 3, Réplica 1, Incubacién 1.

Figura 32: Cromatograma grupo 3, Réplica 2, Incubacion 1.

Figura 33: Cromatograma grupo 3, Réplica 3, Incubacion 1.
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Figura 34: Cromatograma grupo 4, Réplica 1, dia 1.

Figura 35: Cromatograma grupo 4, Réplica 2, Incubacion 1.

Figura 36: Cromatograma grupo 4, Réplica 3, Incubacion 1.

Figura 37: Cromatograma grupo 1, Réplica 1, Incubacién 2.

Figura 38: Cromatograma grupo 1, Réplica 2, Incubacion 2.



Figura 39: Cromatograma grupo 1, Réplica 3, Incubacion 2.

Figura 40: Cromatograma grupo 2, Réplica 1, Incubacién 2.

Figura 41: Cromatograma grupo 2, Réplica 2, Incubacién 2.

Figura 42: Cromatograma grupo 2, Réplica 3, Incubacion 2.



Figura 43: Cromatograma grupo 3, Réplica 1, Incubacion 2.

Figura 44: Cromatograma grupo 3, Réplica 2, Incubacion 2.

Figura 46: Cromatograma grupo 4, Réplica 1, Incubacion 2.
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Figura 48: Cromatograma grupo 4, Réplica 3, Incubacion 2.
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