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Generacion de los lodos

Tipos de lodos (barros o fangos)

* Lodos primarios: minima degradacion

* Lodos secundarios: de lechos percoladores y
biofiltros; lodos activados (convencional o aireacion
extendida); lodos de laguna (los mas degradados y
estabilizados de los secundarios)

* Lodos terciarios: menos N y P por desnitrificacion,
precipitacion de P, filtracion, 6smosis inversa, etc.

Liquido
cloacal EFLUENTE
TRATADO
—  Red cloacal \
PLANTA DE
/ TRATAMIENTO
—p P0z0 absorbente 1
LODOS
Tratamiento biolégico

— ==

—
1 | Retorno de lodos 1
LODOS ACTIVADOS
LODOS PRIMARIOS 2rios o 3rios

2-7% solidos
93-98% agua
SV 60-80% ST

Menos ST, mas agua
0.5-1,5% solidos

> 98% agua

SV 60-80% ST




Barros
Definiciones - Resolucién 97/2001

(Ministerio de Desarrollo Social y Medio Ambiente de la Nacién)

#Barros crudos: Barros generados como
consecuencia de operaciones de tratamiento de
efluentes liquidos y que constituyen subproductos
de ese proceso.

@ Barros tratados: Productos originados en el
tratamiento de barros crudos con el propdsito de
modificar su contenido de humedad y su capacidad
de atraer vectores.

*Barros organicos: Barros con contenido de materia

organica total igual o mayor al 20% sobre materia
seca.

Biosdélidos
Definicion - Resolucion 97/2001
(Ministerio de Desarrollo Social y Medio Ambiente de la Nacién)
& Productos originados en la transformacion
de barros orgénicos a través de
tratamientos destinados a reducir su nivel
de patogenicidad, su poder de fermentacién
y su capacidad de atraccion de vectores y a
otorgarles aptitud para su utilizaciéon
agricola y para la recuperacion de suelos y
sitios degradados.

Lodo producido por habitante
50 g m.s./hab/dia ~ 18 kg m.s./hab/afo

kg m.s./hab/afo
Espafa, USA, Francia, Suecia: 15-23

Lagunas 6-9

Sedimentacion 1ria 18-20
Lodos activ. convencional 22-26
Lodos activ. aireac. extendida 16-24

El costo del tratamiento de lodos representa en
promedio ~ 40% del costo total de tratamiento del
liguido cloacal (y muchas veces es > 50%)

Disposicion inadecuada de lodos con
riesgo sanitario
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LODOS
TRATADOS

PLANTA DE
TRATAMIENTO

Alternativas de disposicién final de
lodos sin riesgo sanitario
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Barros generados en plantas de tratamiento de elfuentes

Resolucion
97/2001

Barros
CATB

MUESTREO

Definicion del Problema
Analitico

Problema Problema analitico

Identificacion y determinacion de

Contaminacién de un rio contaminantes organicos e inorganicos

“Doping “en los Juegos Olimpicos Determinacion de anfetaminas, hormonas,

ect, en muestras de orina

Adulteracion de aceite de oliva Determinacion de grasas vegetales y
con otras grasas animales en el aceite

Toxicidad en juguetes Determinacion de Cd en pinturas amarillas




| PROCESO ANALITICO GENERAL |
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Definir el problema analitico

. ¢,Cual es el analito a determinar?

. ¢, Qué exactitud y precisién se requieren?

. ¢, Qué metodologias analiticas se disponen para su determinaciéon?

. ¢ Cual es la muestra en que se encuentra el analito?

. ¢, De cuanta muestra se dispone?

. ¢,Cudl es el nivel de concentracién del analito ?

. ¢, Qué componentes de la muestra interferiran en la determinacion?

. ¢ Cudles son las propiedades fisicas y quimicas de la matriz de la muestra?
9 ¢ Cuantas muestras deben analizarse?

r-Costo y disponibilidad de equipos

*Costo por muestra

*Tiempo requerido para el analisis
*Complejidad del método
*Habilidad del operador

\-Existencia de muestras estandar o patron

O ~NO A WN

También debe
considerarse;:

Definir el problema analitico

W N

~NOo O

. ¢,Cual es el analito a determinar?
. ¢, Qué exactitud y precision se requieren?
. ¢, Qué metodologias analiticas se disponen para su

determinacion?

. ¢,Cuadl es la muestra en que se encuentra el analito?
. ¢, De cuanta muestra se dispone?

. ¢,Cual es el nivel de concentracion del analito ?

. ¢, Qué componentes de la muestra interferiran en la

determinacion?

. ¢,Cudles son las propiedades fisicas y quimicas de la

matriz de la muestra?

. ¢, Cuantas muestras deben analizarse?

EL PROCESO ANALITICO

Definir el problema

Tomay preparacion de la muestra
Proceso de medida

Tratamiento estadistico de datos

Interpretacién del resultado para obtener la
solucion al problema planteado




EL PROCESO ANALITICO

Definir el problema

‘ Elegir el método analitico

Tomay preparaciéon de la muestra
Proceso de medida
Tratamiento estadistico de datos

Interpretacion del resultado para obtener la
solucién al problema planteado

Todos los métodos ofrecen
caracteristicas diferenciadas, por lo que
es preciso su seleccion en funcién de
su sensibilidad y selectividad
requeridas en el problema de analisis.

iNo existen métodos ideales que

sirvan para cuantificar siempre
cualquier tipo de analito en
cualquier tipo de muestral!

Método Estandar

Es un procedimiento de analisis que incluye los pasos
secuenciales (etapas) y técnicas a utilizar en el analisis
de muestras especificas y que viene recogido por la
normativa de organismos y agencias nacionales e
internacionales ,competentes en el tema. (Puede haber mas
de un método estandar aplicable para un mismo analito)
Si es de cumplimiento obligado, recibe el nombre de
protocolo.

Ejemplos; técnicas AOAC (Association Official Analytical Chemistry)

Cualquier disefio de métodos alternativos, requiere una validaciéon
comparativa de los resultados obtenidos en el nuevo método con el de
otros métodos estandar. Por lo general se requieren muestras estandar
(composicidn fija, conocida y estable) (Material de referencia certificado)

Definir el problema

Tomay preparacion de la muestra

‘ Recoger una muestra

Proceso de medida
Tratamiento estadistico de datos

Interpretacion del resultado para obtener la
solucién al problema planteado




IMPORTANTE: el resultado analitico nunca es
mejor que la muestra en la que se basa. Es

1 1 1 1 L

“Larepresentatividad de una muestra es
fundamental ya que ella acta como un
substituto y se convierte en la fuente
basica de informacién sobre la cual se
basan todos los subsecuentes analisis e
interpretaciones”

William B. Size

Casi siempre son necesarias técnicas estadisticas

Definir el problema

Tomay preparacion de la muestra

‘ Recoger una muestra representativa

Proceso de medida
Tratamiento estadistico de datos

Interpretacion del resultado para obtener la
solucién al problema planteado

| Muestreo o Toma de muestra I

Objetivo:

El método de muestreo y la preparacion de la
muestra estan intimamente relacionados con el
procedimiento analitico a realizar.

Seleccion de una o varias porciones o alicuotas del
material a ensayar, como primera parte de un
procedimiento analitico

La estrategia se basa en el balance entre el nUmero de muestras a
analizar y los costos que esto implica, es decir se debe
compatibilizar el maximo nivel de exactitud y precision deseadas,
minimizando el numero de muestras a tomar .

*SIMPLE: se toman decisiones basadas en una unica
muestra, la extraccion de la muestra no presenta
dificultades.

*DOBLE: para poblaciones grandes se extraen como
minimo dos muestras.

*MULTIPLE: se extrae un nimero, previamente

definido, de muestras.

Una vez seleccionada la muestra se debe almacenar
correctamente




TIPOS DE MUESTRA

|
| |

HOMOGENEA | | HETEROGENEA |

I
( |

| DISCRETA | | CONTINUA |

LIQUIDOS Y GASES SUSPENSIONES, FLUIDOS CON
BIEN MEZCLADOS ROCAS, SUELOS GRADIENTES

iLatoma de muestra esta
condicionada al tipo de objeto!

Muestra
[

I 1

REPRESENTATIVA HOMOGENEA

Una muestra adecuada debe reflejar la totalidad del
material a analizar.

Ademas la muestra debe ser igual en todas sus
partes.

En la medida que esto se logre, el error de muestreo
se reduce.

Muchas veces el muestreo es el factor limitante en la
precision y en la exactitud de los resultados obtenidos.

Heterogeneidad

* La problematica principal del muestreo se
origina en la heterogeneidad del material a
analizar.

* La heterogeneidad siempre existe. Puede ser
espacial, temporal o ambas.

—

Heterogeneidad

|

E Espacial Temporal EEspaciaI/Tem poral

M Espacial: significa que el material es diferente en
extencion, profundidad, etc. Ej: una lamina de acero, una
pila de un mineral extraido de una mina o un contenedor
colmado de cereales.

M Temporal: el material presenta cambios a lo largo del
tiempo. Pueden ser continuos o discontinuos. Ej: el
incremento de una especie quimica en particular en un
reactor industrial es un ejemplo de cambios continuos.
La produccion de tabletas farmacéuticas en una cinta de
produccién/embalaje es un ejemplo de cambios
discontinuos.

M Espacial/Temporal: es cuando el material varia
simultaneamente en espacio y tiempo. Ej: un rio cambia
desde la naciente hasta la desembocadura y ademas
varia segun la época del afo.




Un buen Plan de Muestreo implica una estrategia a
seguir para garantizar que los resultados obtenidos
reflejen la realidad del material analizado.

SAMPLING OPERATHINS

Debe distinguirse
entre dos tipos de
materiales:

* En "pilas" con
contenidos sin
subdivisiones o
unidades.

* En “lotes” que
pueden ser
especificados como
unidades de
muestreo.

Toma de muestra de
materiales que se
encuentran en gran
cantidad

La masa a muestrear depende criticamente del tamafno
de las particulas, la heterogeneidad y el nivel de
precision exigido.

Hay basicamente dos tipos de muestreos

1. On-line: Se debe realizar a intervalos regulares y con un
método fijo. Se analiza cada una por separado y se
calcula el valor promedio.

2. Pilacénica: Se utiliza el método de conificacion y
division en cuartos.

Tipos de muestreo}

4( Al Azar >
I

O
[ Regular } [ Estratificado }
Intuitivo ]

Estadistico

]
Dirigido ]
)

De protocolo

Tipos de muestreo

® Al azar: consiste en un procedimiento de muestreo
para el analisis de materiales que se presentan como
unidades uniformes, por ejemplo pastillas, botellas de
agua mineral, etc. Las unidades para el analisis son
escogidas totalmente al azar.

Muestreo regular: se eligen al azar un nimero
determinado de unidades a analizar del total, donde cada
una tiene la misma probabilidad de ser elegida.

Muestreo estratificado: se eligen dentro de las unidades
de muestreo, estratos o subdivisiones del total y se toman
aleatoriamente las unidades a analizar.




Intuitivo: se selecciona por decision personal la porcion * Definir el prObIema

del material a analizar, por ejemplo debido a un cambio

textural o cromatico de la sustancia a analizar, o cuando * Toma y preparacion de la muestra

se observa alguna alteracién puntual en un proceso ‘ Recoger una muestra representativa ‘
productivo, etc.

Estadistico: la seleccion se basa en reglas estadisticas. Preparar la muestra para que este en forma correcta

Se calcula el nimero minimo de muestras suponiendo para el analisis.

distribucion gaussiana de la composicion del material. ‘ Eliminar las interferencias. ‘
Dirigido: el problema analitico exige un tipo especifico de .

informacion, por ejemplo el analisis de trazas de metales « Proceso de medida

en las particulas en suspension en un agua natural.

De protocolo: cuando se debe seguir un procedimiento

de muestreo detallado en una norma, método estandar, .,
publicacién oficial, etc. * Interpretacion del resultado para obtener la

solucién al problema planteado

* Tratamiento estadistico de datos

Almacenamiento de muestras

ALMACENAMIENTO DE MUESTRAS

La muestra puede estar sometida a diferentes
situaciones que comprometen su integridad, como p. ;.
v Deshidratacion
v" Hidratacion
v' Oxidacién
v' Evaporacion
v' Contaminacion

Los requisitos para un correcto almacenamiento de una
muestra son:

Envase adecuado

Etiquetado correcto

Condiciones adecuadas de conservacion (temperatura,
humedad, exposicién a la luz)




\ Preparacion y tratamiento de la muestra

Son escasos los problemas que se resuelven sin
necesidad de tratamiento de la muestra.

_ o i Al final se requieren
Lo habitual, es que la muestra necesite algun tipo de . .
tratamiento, con el fin de: soluciones de Compr0m|SO!

* Preparar la muestra en la forma, tamafio y
concentracion adecuada del analito(s), mas
conforme al método (técnica) seleccionado

E> - Eliminar interferencias matriciales

Obtencion de muestras de barros Obtencién de muestras

» Articulo 6 “El generador propondra los
criterios y metodologias de muestreo de los

o * Los barros son una mezcla
barros.. het ) q ; i lubl
* Frecuencia anual de muestreo _ eterogenea de sustancias sofubies e
insolubles en agua, para poder obtener
Cantidad de barros Periodicidad muestras representativas se
generados (ton seco/ afio) recomiendan los siguientes
M 12 —
enor a 300 Cada 12 meses procedlmlentos
Entre 300 y 1500 Cada 3 meses
Entre 1500 y 15000 Cada 2 meses
Mayor a 15000 Mensual




Obtencion de muestras- Generalidades

+ NO DEBE UTILIZASE EQUIPO DE MUESTREO
AUTOMATIZADO, ya que ese tipo de equipamiento suele
causar separacion de solidos durante el muestreo y es muy
dificil de limpiar, lo que puede generar contaminacion
cruzada.

» Es deseable que el equipo de muestro, en lo posible, esté
“dedicado”

» Los equipos de muestreo deben ser de materiales no
corrosivos como acero inoxidable, teflon, o vidrio, y deben
limpiarse exhaustivamente con detergente especial y
cepillos de nylon luego de cada uso

Obtencion de muestras- Generalidades

» El equipo de muestreo a utilizar depende del tipo de
material que debe ser muestreado. Para materiales con
alto contenido de sodlidos pueden utilizarse incluso palas,
mientras que para recolectar muestras estratificadas en
lagunas se requiere equipamiento especializado

» Las muestras pueden almacenarse en recipientes de
vidrio (recomendado para organicos) o de plastico de
boca ancha que no contengan un plastificante (por
ejemplo teflon, polipropileno o polietileno).Para lodos
semisolidos pueden utilizarse bolsas plasticas

* Los recipientes metélicos deben ser evitados, a menos
que se trate de recipientes de acero inoxidable.

Obtencion de muestras - Procedimiento

* 1) Las muestras medioambientales deben considerarse, en
principio, como peligrosas para la salud de la persona que
lleva a cabo la toma de muestra.

Las muestras pueden tener propiedades toéxicas, corrosivas,
explosivas e inflamables y debe suponerse que cualquier
muestra de barros puede contener organismos patégenos,
por lo cual debe manejarse apropiadamente.

Una proteccion minima implica el cuidado de los ojos, el uso
de guantes de latex o de otro tipo, y de botas y ropa
adecuadas. Suele ser necesario el uso de ropa protectora
especial, como monos de polietileno.

Obs: Es importante que los todos los involucrados en la obtencién y el
procesamiento de muestras cuenten con la prevencion sanitaria
adecuada, como por ejemplo vacuna para tétanos, hepatitis A, etc

Obtencion de muestras

+ 2) Si se toman muestras provenientes de un contenedor de
almacenamiento de lodos, el mismo debe mezclarse bien
antes de tomar las muestras. Este procedimiento puede
danar la estructura de los fléculos, por lo que si se desea
evaluar propiedades fisicas de los mismos el procedimiento
debe ser lo mas corto posible.

+ 3) Cuando se trabaja con contenedores de gran tamafio, o
con lodos que se obtienen de procedimientos continuos
(por ej. Filtros de banda), deben tomarse muestras en
diferentes puntos del tanque, o diferentes tiempos de la
banda, las que luego seran combinadas para obtener una
muestra compuesta. El volumen o tamafio de la muestra
debe ser equivalente en todos los momentos de muestreo




Obtencién de muestras

* 4) Considerando que los lodos no son homogéneos
conviene tomar grandes cantidades de muestras (no menor
a 5 kg, preferentemente 10 kg). Se recomienda trabajar
con réplicas a campo de las muestras (ademas de las
réplicas analiticas sobre cada muestra)

» 5) Silos lodos son de consistencia suficientemente sélida
no se separaran en fases. Sin embargo, en lodos diluidos
puede observarse separacion y es INDISPENSABLE
homogeneizar la muestra antes de tomar submuestras, o
efectuar analisis por separado de ambas fases.

* 6) Las muestras deben mantenerse refrigeradas a 4°C
hasta el arribo al laboratorio.

Ejemplo para muestras sélidas

El sistema mas adecuado para obtener muestras
sélidas es el método del cuarteo, descripto a
continuacion

* 1) Tomar de 4 a 8 bolsas de polietileno grandes (de
consorcio) y seleccionar al azar el mismo numero de
sitios diferentes. Llenar cada una de las bolsas con el
material de cada sitio y trasladar a un area adecuada,
preferentemente con techo, donde se depositan
formando una pila

* 2) Mezclar el material (con pala) hasta obtener una
mezcla homogénea

Ejemplo para muestras sélidas

3) Dividir en 4 partes aproximadamente iguales, A, B,
C y Dy elimanar las partes opuestas Ay Co By D.
Repetir la operacion hasta dejar aproximadamente 10
kg de material

«

e ARWARY
1. paleo w k» 1

2. cuarteo &

3. Procesamiento

Procesamiento de muestras

El objetivo del procesamiento es homogeneizar la
muestra de lodo para ser usada en los analisis
guimicos, fisicos o biologicos

Normalmente, los lodos tienen una humedad que puede
dificultar la obtencién de una muestra representativa. Por lo
tanto, si el método asi lo permite, deben secarse y molerse
para reducir la variabilidad de las submuestras a usarse en los
analisis.

Tanto el secado como la molienda deben realizarse usando
equipos y materiales que no liberen elementos que seran
analizados en las muestras.

Se recomienda realizar el secado a temperatura no mayor a
40 + 2 C y luego moler.




Procedimiento

1. Homogeneizar bien la muestra recibida.

2. Sacar una alicuota de la muestra para
realizar los analisis que se deben realizan
sobre muestra fresca (p ej. contenido de
agua, solidos totales y volatiles, deflexion
de O,, etc.).

OBS: Si se van a analizar parametros
microbiolégicos se deben utilizar recipientes
esterilizados

Procedimiento

3. Colocar una fraccion de la muestra en un recipiente

cubierto interiormente con una lamina de plastico.
» Obs: La cantidad de muestra que se debe secar debe ser la
suficiente como para obtener entre 200 g y 500 g de muestra seca.

SUGERENCIA: La muestra restante puede almacenarse en un
frasco hermético y congelarse a -4°C, como contramuestra.

. Si es necesario, disgregar terrones con una

espatula.

. Secar en una estufa a no mas de 40°C+2°C hasta

obtener una muestra que se pueda moler y tamizar
facilmente.

Obs: Cuidado con los olores!!!

Procedimiento

. Si se encuentran materiales inertes como plastico,

vidrio, caucho y/o piedras, pesar la muestra,
remover los materiales inertes con una pinza,
pesarlos y almacenarlos para un posible analisis
futuro.

. Tamizar la muestra a través del tamiz de 2 mm. La

fraccién que no pase por el tamiz se muele en un
mortero y se tamiza nuevamente.




Procedimiento

8. Para el analisis del contenido total de metales,
moler preferentemente en mortero de agata o
molinillos con cuchillas inertes alrededor de 5 g a
10 g de muestra tamizada pasarla totalmente a

través de un tamiz de 0,5 mm

OBS: La molienda de lodos puede generar polvo dafiino para la
salud. Por lo tanto debe trabajarse bajo campana y con

mascara protectora.

9. Envasar las muestras preparadas y almacenarlas

refrigeradas a 4°C por un periodo maximo de un
mes. Si se estima un periodo mayor, almacenar

congeladas a -4°C

Preservacion de muestras

Paramater Analyiical Meathad Holdipg Time | Comments
Container
rE SW-E045 Immediate The sample is mized with 2 prascribed
Plastic or glass | liquid and the pH is detenmined with 2
probe. Racord pH at 250, or comect
for temperature and report at 230
Conductivity SW-805] 2% days Record condactivity at 230, or comect
Coal to 4C for temperamra and report results for
Plasy glass | 250

Toml SD EM-2340 G
—

T Days
Cool 1o 4C
stic or gl

SM-2540 is the recommendad Method
for solid and semi-selid samplas

Wolatle Salids EM-1340 G

T Days 5

I-2540 is the recommendad Method

Preservacion de muestras

* Norma oficial mexicana — NOM- 004- SEMARNAT-2002

PARAMETROS PRESERVACION* TIEMPO MAXIMO
DE ANALISIS
Coliformes fecales y Saimonellaspp. 4°C 48 horas
Huevos de helmintos 4°C 30 dias
Arsenico, cadmio, cobre, cromo, niquel, plomo y zinc 4°C 180 dias
Mercurio 4°C 13 dias® (plastico)

38 dias” (vidrio)

| —
Sélidos totales ) ( 4°C )

( 24 horas )

Sélidos volatiles 4°C

24 horas

Tasa especifica de absorcion de oxigeno ™ No requiere

Inmediato

*A partir de su toma y hasta antes de iniciar el analisis, la muestra debe mantenerse en refrigeracion.

Cool o 4C for solid and semi-selid samplas
Plastic or glass
Specific Oxygen | SM-2710 Perfomm as Sea et
Uptakea Rate See Appendin D S000 23
(SOUR) EPA/EISR-A21013 passikle
Crctober 1200 Plastic or glass
State of Ohio Environmental Protection Agency - 2009
Tab. 2. Selected Parameters and Required Containers (Source: U.S. EPA 40 CFR, Part
[ Parameter. p : Container Type
Acidity Plastic, Glass
Alkalinity Plastic. Glass
Ammonia Plastic, Glass
Biochemical Oxygen Demand (BOD) Plastic, Glass
CO n t e n ed O res Chemical Oxygen Demand {COD) FE[»‘_ Glass
p ara fnlurinaled hydrocarbons Gilass, Teflon-linad cap
., Chiorine, Total residual Plastic, Glass
C 0 n S e rV aC I O n Chromium Plastic, Glass |

de muestras de
aguas

Caliform, fecal and total

Piaslic, Glass

O and Grease

Cofar Plaslic, Glass

Cyanida Plastic, Glass

Fluoride Plastic

Nitrate - Plastic, Gl.ass
Glass

Organic carbon

Plastic, Glass

Glass

Onygen, dissolved (probs)
Phenols Glass

Silica

Temperaiure

Plastic

tic. Glass |
Turbidity 4 Plastic, Glass




‘Cab. 4. Selected Parnmeters and Maximal Holding Times (Source: ULS ]
Pt - | My Hoiding: T Tab. 3 Selecled Parameters and Prescovition Technigues (Source: LS. EPA 40 CFR.1
i T e it e et
Acidity a 14 days | B Presorvative
Ralimit; 14 Earamgter Wiifshin
Al ¥ days | Py &
Biochemical Oxygen Demand (BOD} 48 hours = ﬂ
Chemical Oxygen Demand (COD) 28 days Alkalinity Coollo4°C
. Chiorinated hydrocarbons 7 days until extraction Biochemical Onygen Demand (BOD) Cool o 4°C
Tiempo G, Totad resichal U Caracteristicas| [ creme oyenbemnd(Con) | Cootiod*C. 1804 opH <2
S Coliform, fecal and total 6 hours 0
Chiorinated hydrocarbons Cool104°C
maximo de e 2 rous de la =
.z g . Ghiorino, Total residual S 1]
conservacion | G 14 days ] 5 e
Fluorida 28 days preservaC|On Coliform, fecal and total Coolio 4% C
Hydrogen fon smmediately Color Coolto 4°C
Oil and Grease 28 days Cyanide Cosl to 47 C, NaOH ia pH>12
Organic carbon 28 days
- Fluocide Nane
Phenols 28 days
Silica 28 days Hydragen ion None 4{
Tuwrbidity 48 hours Ol and Grease Cool 10 4° €, Hy804or HCL lopH <2
Ammonis 25 days Qrganic carban ool b0 4° C, HpS04 or HOL to pH <2
Chromium 28 hours Phencis Cool 104" C, HaSO4topH <2
Marcury 28 days = =
i Cool 94°C
Nitrate 48 haurs o -
Nitrogen, Fjeldant and organic 28 days Turbidity Coolto 4°C
Owygen, dissolved [probe) Immediatety
pH Immediately
Temperaire Immediabely
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TanLa 1060:], Resusiy off RugUERIMIENTOS ESPECIALES PARA TOMA D MUESTRAS O MANIPULACION® & Tumaho Tiempo miximo
i inkmo i de conservacion
Tamafio Tiempo mizimo Detcimenn Fire de T::Imuu\u Ootanrtackin recomendado/
Determinacidn Envase minima Cosermiida de conservacion ) __,.,_,-. 2. SNS obligadot
de la mucsira recomendado 5 - ey - -
bligada urgables por pur v, eevestimiento de 50 Refrigorar, afiadir HCI hasta Tdfiad
ml obligadot Purgables por purga -
— ——— — s - — y alrapamicnto TFE, tapadera :I;f 2, 1,000 "‘Gﬂld“:':i: \
Aceile y grasas ¥, calibrado, 1,000 Afadir H;50, hasta pH < 2, MW d ; e rbico 5 existe cloro ual s
de boca ancha refrigerar Conductividad L 500 Refrigerar i
Acidez VB 100 Refri k144 Diésida de carbono BV 100 Analizar inmodialamenic Tnediaiof
i Vi i mie) Dy RV 100 Adadir HNO, hasta pH < 2 & meses/b meses
Alcalinidad PV 00 Refrigerar k14 d i g P 00 Minguno 2da8d
BOD P 1000 Refrigerar 6 /a3 h e ViA) 100 Para fosfato disuelio, fltrar 48 h/N. C.
Boro P 100 Winguna 28 djb meses inmedistamente; relrigerar
Bromuro RY - MNingune #df B i | V. boella de = e N.C
Carbone, evginico, fotal v 100 Analizar inmediatamentc: o T4md f(':‘“t“::';:"‘;‘:" Nt = Metales disuelios, fitrar 6 meses/6 meses
relrigerar y adadir HCI hasta 2 inmediatamente, afadir
pH < 2 HNO, hasta pH < 2
Cianura: Crome VI PAL ViA) 00 Relrigerar Mh2dh
Total Py 500 Afladir NaQH hasta pH > 12, 24 h/14 d; 24 b s hay Cobs colorimetria®
relngerar en oscundad subfure “g,:,'::r PAL ViA) 00 .ii::!ir HNO,‘h.::m pH < 1, 26d28d
Susceptible de cloracién Ry Adiadir 100 g Na;5;0,0 Inmediato/14 & 24 h grrar a
pl elorack 500 adir 100 g Nay5,0y S ‘:*“"m i BV 100 Analizar lo antes posible, o 48 b4 b :z::m:n
Clara, didxida PV o0 Analizar inmediatamenie 05 h/N.C i TR N.mmm o
Cloro, residual PY 500 Analizar inmediatamenie 0,5 h/inmediato Nitralo + nitrito [ 200 Ahddll" H;80, hasta pH < 2. inguno/28 d
Clorefila BV 500 ki en escuridad NdM. C e Analizar ible, Nimgun d
coD nY 100 Analizar lo antes posible, o afladic 7 d28d Nitrito Y 100 u;ﬁ;lzmu posible, o gunof2
H,50, hasta pH < HNurbgeno:
eligerar pikig bV 50 Analizar o niss posible o aiadit 7428
Color PV 500 Refrigerar 4K h/dg b H,S0, hasta pH < 2, refrigerar
Compuestos arginicos:
Pesticidas V(D). revestinienio - Refrigerar, afiadir dcido ascarbico, T d/7 o hasta Olot v 500 Am!uar e antes posible, refrigerar 6 b/, C.
de TFE. tapadern 1000 mg/, sl eaiste clora residual extraceion, 40 d tras Orginico, Kjeldah! nY 500 Refrigerar; afladir H 50, hasta Td28d
extruccion pH <2
» A 3 4 F i i ¥, botella BOD 300
Fenoles PRY 500 n“rflifc{‘lr.,‘ afiadic 509, hasta *2d o.éf;mmim el Akt iat e 03 Wiamedinio
o Wiikler Puede retrasarse la titulacion tras BhEh
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Tamano Tiempo maxima
Doicminsciia Envase minima Conermeitn de comervacian
de la muestra recomendado/
ot obligadot
Ozono v 1000 Analizar inmedintamente 0,5 hN, C.
pH RV = Analizar inmediatamente 2 hiinmediato
Sabor v 500 Analizar lo antes posible: refrigerar 24 h/N, €
Salinidad V, sello de Iacre 2140 Analizar inmediatamentc o emplear 6 meses/N. €
sello de lacre
Silice P = Refrigerur, no congelar Hd2Hd
Sdlidas ) = Relrigerar 72T d ver
relerencia citada
Sulfate BV - Relrigerar Hd2ed
Sulfuro PV 100 Relrigerar; afladir 4 gotas de aceiato 24 d7d
de zinc ZN/100 ml; afadir NaOH
. husta pH > 9
Temperatura Py - Analizar inmedistamente Inmediato/inmediato
Turbidez Y = Analizar ol mismo dia; guardaren M hAR b
ascuridad hasta 24 horas,
refrigerar
Yodo BY 00 Analizar inmediatamente 05 WM. C.

* Viaia ol texio para mis detalles, Para las determinaciones na feiefadas, emplear envases de vidrio o plistico, r:mm.um\rr:muuenudm e s conservacion y apalisar
@ antes posible. Refrigerar = conservar a4 °C, en la scutidad, P = plistico (polietilena o equivalente), V = vidro: ViA) o P
borosilieato; VD) = vidrio, lavada con divolventes orginicos; N. € = mo comsta en la referencia citadic inmediato = anal
t Environmental Protection Agency, Rules und Regulations, Federa! Regisier 49, ndm, 209, 26 de wetubre, 1958 Vease esta r;r(m..u par,
Rquerimiclo

Especificaciones para patégenos

Parameter Anabytical Method Holding Time Comments
Organism Container
Fecal Coliform | SM-9121 E 14 Hours Both procadures are very
Mozt Probable Mumbsr | Cool to 40 temperatre sensitve. The
Pequired for Class A Plastic or glass | samples must be analyzad within
and recommended for the defired holding times
Clazs B, Aliemativa [
M-9121D
Membrane filter
Salmonella sp. | Kenner and Clark 14 Hours Large sample volumes are neaded
See Appendin & Cool to 4C dne to low concentrations of
EPA/GISE-82/013 Plastic or glass | salmanella in wastewater and
October 1990 sludge. Maore than one procedure
SM-R240D may be necessary to determine
salmanslla presence becauss of the
large nurmber of salmonella
species.
Entennc Viruses | ASTM 48 Hours Concentmation of the sampls i3
Method D 4894-89 Upto2wesks |mecessary dus to the presumably
Cool at OF low mumbers of viruses i the
?"lnsnc orglass | sample
Helminth Ova | Yanke [ Month The amalyst must be familiar with
See Appendiz I Caal to 4C odber ow methods which are
EPA/GISR-02/013 Plastic or glass | found in the same decument. All
Ociober 1290 ova idectified are considerad
viable ova

State of Ohio Environmental Protection Agency - 2009

Retomando.....

Barros generados en plantas de tratamiento de elfuentes

Resolucion

97/2001 Barros

CATB

Atraccion de vectores

Los patégenos de los barros solo acarrean riesgo de
enfermedad si hay vias mediante las cuales los
patégenos se ponen en contacto con humanos o
animales.

Una de las principales rutas para el transporte de
patogenos es la trasmision de vectores.

UN VECTOR ES CUALQUIER ORGANISMO VIVO
CAPAZ DE TRASMITIR UN PATOGENO DE UN
ORGANISMO A OTRO, ya sea mecanicamente (solo
transportandolo), o biolégicamente (cumpliendo un
rol especifico en el ciclo de vida del patégeno).




Atraccion de vectores

Los vectores de los patégenos en barros cloacales
incluyen fundamentalmente insectos, roedores y pajaros

No existen métodos para la medicién directa de la

atraccion de vectores, por lo que, para su evaluacion se

emplean habitualmente alguno de los siguientes métodos

— Procesos biolégicos que evaltan la disminucién de los
solidos volatiles lo que reduce los nutrientes disponibles
para la actividad microbiana y la produccion potencial de
olor

— Condiciones quimicas o fisicas que frenan la actividad
microbiana

— Barreras fisicas entre los vectores y los sélidos volatiles de
los barros

Exigencias de la Resolucidon 97/2001

*» Reduccion de Sdélidos volatiles
mayor a 40%

 Evaluacion de la Deflexién de
oxigeno

Reduccidon de Sélidos volatiles

* Uno de los problemas de medir “reduccion” de solidos
volatiles es que implica evaluar como inicio el punto
donde los barros ingresan al sistema de tratamiento

» Esto es particularmente problematico en
establecimientos que utilizan sistemas de aireacion
extendida o lodos activados

* El punto final para la evaluacion de reduccion de
solidos volatiles puede ser cualquier punto en el
proceso, pero dado que los sélidos volatiles se reducen
durante todo el tratamiento se recomienda que las
muestras se tomen en el punto final (Para célculos ver
Apéndice C EPA /625 /R-92 /013 2003)

Evaluacion de Sélidos totales

Representa la humedad del lodo

Se mide por diferencia de pesos (peso de
sélidos secos/peso de la muestra humeda)

Secado a 103 - 105° C
1% ST = 10 g de sdlidos secos/L de lodo

A mayor sequedad del lodo,menor volumen




Evaluacion de Sélidos totales

1. La muestra de lodo tal como se recibid y la muestra de lodo
secado a 40°C+2°C se secan a una temperatura de 105°C +
3°C hasta masa constante.

2. La fracciéon remanente corresponde al contenido de sélidos

totales y la fraccion evaporada, al contenido de agua.

OBS: Se asume que la pérdida de masa del lodo a 105°C * 5°C es agua; sin
embargo, en algunos materiales, una parte del contenido organico se descompone a
esa temperatura y en otros,algunos minerales, como el yeso, pierden agua de
cristalizacion.

3. Los valores del contenido de agua de las muestras secadas
a 40°C+2°C se usan para corregir los resultados de los
analisis que dependen de la masa, a una base comun de
lodo seco a 105°C + 3°C

Protocolo de Métodos de Andlisis para Suelos y Lodos — 2007- Zagal & Sadzawka

Evaluacion de Sélidos totales

* Pesar en un recipiente con tapa seco y pre-pesado:
25 g a 50 g (exactitud 0,01 g) de lodo tal como se recibié 6
10 g a 20 g (exactitud 0,01 g) de lodo seco a 40°C+2°C y <2 mm
* Colocar en la estufa y secar destapado a 105°C+3°C
hasta masa constante.
Obs: Se entiende por masa constante a la masa alcanzada
cuando, durante el proceso de secado, la diferencia entre dos
pesadas sucesivas de la muestra fria, con un intervalo de 4 hora
entre ellas, no excede del 0,1 % de la Ultima masa determinada.
Para la mayoria de las muestras, 16 a 24 horas son suficiente
para alcanzar una masa constante.

Protocolo de Métodos de Andlisis para Suelos y Lodos — 2007- Zagal & Sadzawka

Evaluacion de Sélidos totales

» Retirar de la estufa, tapar y enfriar en desecador
» Sacar del desecador y pesar inmediatamente con

una exactitud de 0,01 g.
Obs: Terminado el analisis, la muestra residual de lodo tal como
se recibié puede usarse para determinar el contenido de sélidos
volatiles y/o de materia organica

Obs 2: Si se cuenta con una balanza de mayor precisiéon puede

disminuirse proporcionalmente la cantidad de muestra a evaluar

Evaluacion de Sélidos totales

Célculos

1. Calcular el contenido de agua del lodo, expresado en
porcentaje en base a la muestra tal como se recibi6, segun:

a-b

Agua del lodo tal como se recibio (%) = = 100

donde a = masa en g del lodo tal como se recibié + recipiente
b = masa en g del lodo seco a 105°C+5°C + recipiente
¢ = masa en g del recipiente

Protocolo de Métodos de Andlisis para Suelos y Lodos — 2007- Zagal & Sadzawka




Evaluacion de Sélidos totales

Célculos
2. Calcular el contenido de sélidos totales del lodo, expresado
en porcentaje en base a la muestra tal como se recibid,
segun :
b-c

Solidos totales (%) = p— <100

donde a = masa en g del lodo tal como se recibié + recipiente
b = masa en g del lodo seco a 105°C+5°C + recipiente
¢ = masa en g del recipiente

Protocolo de Métodos de Andlisis para Suelos y Lodos — 2007- Zagal & Sadzawka

Evaluacion de Sélidos totales

Célculos
3. Calcular el contenido de agua del lodo seco a 40°C + 2°C,
expresado en porcentaje en base a muestra seca a 105°C +

3°C, segun:

d-

Agua dellodo seco ad40°C £2°C (%) = ? =100

donde d =masa en g del lodo seco a 40°C +2°C + recipiente
e = masa en g del lodo seco a 105°C + 3°C + recipiente
f = masa en g del recipiente

Protocolo de Métodos de Andlisis para Suelos y Lodos — 2007- Zagal & Sadzawka

Evaluacion de Sélidos totales

Calculos
4. Calcular el factor de correccién por humedad (Fh,,4,) segun:

100 + Agua (%
Fhlodo = 1090 ( 0}

donde Agua % = contenido de agua del lodo seco a 40°C * 2°C

Obs : El factor de correccion por humedad, Fh,y,, se usa para expresar
resultados en base a lodo seco a 105°C + 3°C. Para ello, se multiplican
por Fh,yy, l0s resultados de los analisis que dependen de la masa y que
se han determinado en el lodo seco a 40°C + 2°C

Protocolo de Métodos de Andlisis para Suelos y Lodos — 2007- Zagal & Sadzawka

Evaluacion de Sélidos volatiles

» Calcinacion del residuo de la prueba de Sdlidos totales a
550°C
+ Sdlidos volatiles (SV):
Representan la materia organica de los lodos
Se emplean para evaluar la estabilidad del lodo
+ Sdlidos fijos(SF):

Sélidos no volatiles o inorganicos
Obs : 1) La determinacion de bajas concentraciones de solidos volatiles en
presencia de altas concentraciones de solidos fijos puede estar sujeta a un error
considerable, por lo que la determinacion se debe realizar al menos por
duplicado
2) Los residuos altamente alcalinos pueden reaccionar con la silice de la
muestra o de las capsulas que contienen silice.




Evaluacion de Solidos volatiles

1. Introducir en la mufla el recipiente con el residuo
seco a 105°C £ 3°C segun la evaluacion de Sdlidos
totales

2. Lentamente subir la temperatura a 550°C.
Mantener la temperatura durante 2 h y luego
lentamente disminuirla hasta menos de 200°C

3. Retirar de la estufa, tapar y enfriar en desecador
4. Sacar del desecador y pesar inmediatamente con

una exactitud de 0,01 g.

Obs : Las determinaciones de los duplicados no deben
diferir en mas de 5%

Evaluaciéon de Sdélidos Volatiles

Célculos

Calcular los sdlidos volatiles, expresados en porcentaje en
base a la muestra tal como se recibid, segun:

a-b
m

Sdlidos volatiles (%) = <100

donde a =masa en g del residuo + recipiente antes de la calcinacion
b = masa en g del residuo + recipiente después de la calcinacion
€ = masa, en g, de lodo tal como se recibio

Protocolo de Métodos de Andlisis para Suelos y Lodos — 2007- Zagal & Sadzawka

Deflexion de oxigeno disuelto
(SOUR, Specific Oxygen Uptake Rate in
Biosolids)

* Representa la velocidad con la que los
microorganismos consumen el Oxigeno disuelto

» Cuanto mayor sea su valor, mas elevada es la
actividad bioldgica

» La prueba se basa en que si los lodos consumen
muy poco oxigeno su valor como alimento de los
microorganismos es muy bajo.

» Solo puede ser utilizada en lodos digeridos
aerobicamente

Deflexion de oxigeno disuelto

* El método podria no ser aplicable a muestras con
una concentracion de solidos totales menores a 2%
0 muestras que no pueden ser homogeneizadas
con facilidad.

* Las muestras NO DEBEN SER MEZCLADAS con
instrumentos de homogeneizacion ya que la tasa
de consumo de oxigeno puede aumentar
significativamente, pero si deben ser aireadas como
para garantizar una concentracion de O, inicial que
permita la medicion




Deflexion de oxigeno disuelto
Procedimiento

* Llenar un frasco Winkler con el volumen necesario
de la muestra. Colocar en su interior un iman
agitador. Prestar especial atencion a la
homogeneizacion del reactor del que se toma la
muestra para garantizar la representatividad de la
medida.

* Dejar reposar el frasco unos segundos para que
desaparezcan las posibles burbujas que se hayan
podido formar en la superficie.

Deflexion de oxigeno disuelto
Procedimiento

» Cerrar el frasco con un tapon adaptado que permita
introducir la sonda del oximetro en el interior del
recipiente de forma estanca, es decir, sin que entre
o salga aire.

* Introducir la sonda del oximetro y situar el frasco
sobre un agitador

* Dejar estabilizar la sonda de oxigeno, y tomar
valores de concentracion de O, y tiempo de medida
durante 30 minutos o hasta que la medida de
oxigeno deje de descender (lo que suceda primero)

Deflexion de oxigeno disuelto
Procedimiento

+ Valores menores a 1 mg O,/L no pueden
utilizarse en la medicion debido a la falta de
precision de las sondas en esos valores

» Registrar los contenidos de OD versus
tiempo y determinar la pendiente de la parte
lineal de la medicion que representa la tasa
de consumo de oxigeno en mg/ L, minuto.

OBS: Para que el calculo sea representativo se requiere
un minimo de 5 puntos en la curva de medicion.

Deflexion de oxigeno disuelto
Procedimiento

+ ElI SOUR se obtiene dividiendo la tasa de consumo
de oxigeno por el contenido de solidos totales y se
debe corregir por temperatura a 20 C para
estandarizacion

OUR » 60 min
TS h

SOUR,. =

donde OUR= tasa de consumo de oxigeno en mg/ L x minuto
TS = sdlidos totales




