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RESUMEN

Los lodos rojos son un material residual formado durante el proceso de extraccion
de alimina de la bauxita, en Venezuela la empresa CVG Bauxilum genera alrededor de 1
millén de toneladas anualmente, estos son acumulados en lagunas de almacenamiento;
debido a su alcalinidad (pH 10-13), salinidad y contenido de metales trazas, representan un
riesgo para el medio ambiente, es por ello que en la presente investigacion es propuesto
emplear los lodos rojos provenientes de CVG Bauxilum para neutralizar suelos acidos de
sabana y determinar su influencia en las propiedades quimicas del suelo y su efecto sobre el
crecimiento de la especie Chrysopogin zizanioides (vetiver). Para llevar a cabo este estudio
fueron realizados 9 ensayos con plantas, los cuales comprendian tres controles: suelos
acidos de sabana (SAS), lodo rojo neutralizado con salmueras marinas (LRN) y lodo rojo
sin neutralizar (LR), y seis mezclas en tres proporciones distintas, las cuales fueron 2%, 5%
y 10% de lodos rojos (neutralizados y sin neutralizar) aplicados a los suelos; obteniendo
que las proporciones de mezcla con mayor éxito, basandose en el desarrollo del vetiver,
fueron para lodos rojos neutralizados la de 2% (SLRN 3) y para lodos rojos sin neutralizar
también la de 2% (SLR 3). Los andlisis quimicos fueron realizados a las submuestras
colectadas de los ensayos SAS, LR, LRN, SLRN 3 y SLR 3 al inicio del experimento, 48
dias después y al finalizar; determinando que la proporcién 6ptima de mezcla es la SLRN 3,
debido a que de las mezclas fue la Unica que tuvo 100% de supervivencia de la planta
durante los 104 dias en que se llevo el experimento, los parametros de crecimiento indican
que tuvo mayor desarrollo en comparacion a los otros ensayos, gracias al aporte de los
lodos rojos neutralizados, aumentd la retencion de agua del suelo de 6 a 13%, el pH
incrementd de 5,01 a 7,41 (valor tipico en los suelos fértiles), ademéas afiadid al suelo
elementos como Fe, Mg, K y P nutrientes esenciales para las plantas, el Al afadido al
sistema, elemento toxico permanece retenido en el sustrato como una fase no biodisponible

y el Na también toxico tiene la tendencia de disminuir con del tiempo.

Palabras clave: Lodos rojos, neutralizacion, salmueras marinas, enmiendas, revegetacion,

vetiver, fitorremediacion.
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INTRODUCCION

Los lodos rojos son un material residual formado durante el proceso de extraccion
de alumina de la bauxita (Lin et al., 2003). Méas del 95% de la bauxita del mundo es
refinada mediante el proceso Bayer, usando hidroxido de sodio (NaOH) concentrado para
disolver los minerales presentes en la mena, mientras que el material insoluble que contiene
los lodos rojos, es filtrado y extraido de la solucion alcalina obtenida, y a su vez son
removidos del circuito en el proceso hidrometaltrgico. Las refinerias de alimina generan
volumenes significativos de residuos (alrededor de 1 a 2 toneladas de lodos rojos por
tonelada de alimina producida) extremadamente alcalinos (pH 10-13), salinos y que
contienen metales traza, por lo que su almacenamiento inadecuado podria generar serios
problemas ambientales (Gupta y Ali, 2004; Lottermoser, 2010; Alshaal et al., 2013). Es por
ésta razon gue se han propuesto diversos usos para los lodos rojos, tales como aplicaciones
en construcciones civiles y edificaciones, en la industria quimica como catalizadores,
materia prima para la elaboracion de cerdmica, recubrimientos, pigmentos, aplicaciones
metaldrgicas en la recuperacion de metales mayoritarios y minoritarios, aplicaciones
ambientales y agrondmicas en la enmienda de suelos contaminados, acidos y neutralizacién

de drenajes mineros &cidos (Klauber et al., 2009).

Los lodos rojos por su alcalinidad hacen posible la enmienda de suelos acidos
arenosos, incrementando el pH y reduciendo la disponibilidad de metales tdxicos para las
plantas como cadmio y niquel, lo que mejora la fertilidad del suelo. EI contenido de 6xidos
de hierro y aluminio en los lodos rojos promueve la retencién de fésforo, y su textura fina
la retencion de agua en los suelos acidos arenosos infértiles, su aplicacion puede reducir
potencialmente la eutrofizacion de cuerpos de agua cercanos por retencion de nutrientes
(Ho et al., 1989; Summers et al., 1996; Snars et al., 2003; Feigl et al., 2012). El empleo de
lodos rojos en planes de revegetacion de suelos infértiles y contaminados ha sido amplio en
el mundo, utilizandose en Australia, Canada, China, Irlanda, Hungria, U.S.A. y Venezuela,
mostrando resultados positivos en el crecimiento de distintas plantas, reduciendo la

movilidad de metales como cadmio, niquel, cromo, cobalto, hierro y zinc, y aumentando el



contenido de nutrientes como fdsforo y potasio en los suelos, especialmente en

proporciones de mezclas comprendidas entre 2 a 10% en peso de lodos rojos.

Una de las plantas utilizadas en planes de revegetacion con lodos rojos ha sido la
especie Chrysopogon zizanioides, comunmente conocida como vetiver, que es una
Graminea de tallos firmes y erguidos, de rapido crecimiento y que ha demostrado ser
apropiada para la conservacion de suelos y aguas debido a que contribuye al control de
erosion, fitorremediacion y absorcion de metales pesados. El vetiver posee un alto rango de
adaptabilidad a condiciones extremas de temperatura (-15°C a 55°C), pH (3,3 a 9,5); resiste
condiciones de alta salinidad, concentraciones de elementos como: aluminio, manganeso,
arsénico, cadmio, niquel, cromo, plomo, mercurio, selenio y zinc en los suelos. Ademas es
muy eficiente para absorber nutrientes (nitrogeno y fosforo) y metales pesados. La
plantacion de vetiver es una solucién natural y amigable con el medio ambiente, practica,
simple y eficiente en costos. Adicionalmente, las hojas y raices que han acumulado
contaminantes y metales pesados pueden ser utilizadas en la fabricacion de ceramica,
artesanias, techos, coberturas y como reemplazo o aditivo para el cemento (Orihuela, 2007;
Truong et al., 2009).

En Venezuela la empresa CVG Bauxilum, C.A. produce un millén de toneladas
anuales de lodos rojos que son acumulados en lagunas de almacenamiento. En los Gltimos
afios los investigadores han estado en la busqueda de opciones para el reciclaje y
reutilizacion de este pasivo ambiental. En el presente trabajo es propuesto, emplear los
lodos rojos provenientes de la empresa CVG Bauxilum para neutralizar suelos &cidos de
sabana y mejorar la retencion de agua y nutrientes en estos. La fertilidad de las mezclas va
a ser evaluada mediante el crecimiento de la especie Chrysopogon zizanioides. En tal

sentido fueron planteados los siguientes objetivos:



OBJETIVO GENERAL

Determinar la influencia de los lodos rojos sobre las variables pH, conductividad,
concentracion de Al, C, Fe, K, Mg, N, Na y P en los suelos acidos de sabana y su efecto

sobre el crecimiento de la especie Chrysopogon zizanioides (vetiver).

OBJETIVOS ESPECIFICOS

1. Determinar las proporciones Optimas para la neutralizacion de mezclas de lodos
rojos con suelos &cidos de sabana.

2. Determinar pH, conductividad, concentraciones de nutrientes (C, N, P, K, Mg y Fe)
y contaminantes (Na y Al) en los suelos antes y luego de realizar las mezclas, y
posterior a tres meses de la plantacion de la especie vetiver.

3. Evaluar la influencia del suelo &cido y las mezclas en el crecimiento de la especie

vetiver, posterior a 104 dias de su plantacion.



REVISION BIBLIOGRAFICA

En el siguiente apartado estan incluidos algunos conceptos basicos e investigaciones
previas relacionadas con la bauxita, los procesos de obtencion de alimina y sus productos,
el uso de los lodos rojos, remediacion de suelos y fitorremediacion, que son necesarios para
el desarrollo tedrico y metodoldgico del presente trabajo de investigacion.

ALUMINIO

El aluminio, es el tercer elemento més abundante en la corteza terrestre.
Actualmente, este elemento posee un amplio rango de aplicaciones, debido a su baja
densidad, maleabilidad, conductividad eléctrica, propiedades térmicas y resistencia a la
corrosién, haciendo de este uno de los materiales mas Utiles para la elaboracion de piezas
de automoviles, aviones, construccion, herramientas, electrodomésticos, embalaje, sistemas
eléctricos y refrigeracion, y en incontables componentes de la vida cotidiana. Los usos del
aluminio superan a los de cualquier otro metal, excepto el hierro (Fe), y es importante
practicamente en todos los aspectos de la economia mundial (Plunkert, 2000; OECD,
2010).

La produccién primaria del aluminio comienza con la extraccidn de bauxita, a traves
del proceso Bayer para obtener alimina (Al,O3) y producir el metal aluminio (OECD,
2010). La bauxita es la mena principal de alimina, siendo aproximadamente el 85% usado
para producir aluminio metalico, 10% para productos no metélicos y el 5% restante
asociado a aplicaciones no metallrgicas como: produccion de corindon sintético y
refractarios de alimina (Meyer, 2004; MEC, 2014; USGS, 2014).

BAUXITA

La bauxita es un deposito residual, formado en condiciones climéticas subtropicales

0 tropicales, por la meteorizacion prolongada de rocas aluminicas, en condiciones
tectonicas favorables (Dana et al., 1997; Meyer, 2004; MEC, 2014). La bauxita esta
4



compuesta principalmente de uno o mas minerales de hidroxido de aluminio, mas una
mezcla de cuarzo (SiO,), 6xidos de hierro como hematita (Fe,0s), 6xidos de titanio (TiO,)
y aluminosilicatos como caolinita (Al,05-2Si0,-2H,0). Los principales minerales de
hidréxido de aluminio encontrados en variadas proporciones en la bauxita son: gibbsita (Al
(OH)3), y los polimorfos boehmita (yAIO (OH)) y diaspora («AlO (OH)) (MEC, 2014;
USGS, 2014). Segun Sverdlin (2003), un depdsito tipico de bauxita contiene mas de 45%
de Al,O3 menos de 12% de Fe,O3 y menos de 8% de silice combinada.

Los depdsitos de bauxita son clasificados genéticamente en tres tipos, de acuerdo a
su mineralogia, composicion quimica y roca parental. De todos los depdsitos de bauxitas
conocidos, cerca del 88% corresponden al tipo lateritico, el 11,5% al tipo karstico y el 0,5%
restante a las bauxitas tipo tikhvin (Bardossy y Aleva, 1990). Las bauxitas lateriticas son
derivadas de rocas aluminicas subyacentes al depdsito, que estan genéticamente asociadas a
mesetas y superficies planas de escala continental, expuesta en zonas tropicales humedas,
de altas temperaturas y alta tasa de precipitacion, que permiten que ocurra una
meteorizacion quimica intensa, gracias a condiciones de drenaje y lixiviacion favorables
siendo estos factores necesarios en el proceso de bauxitizacion y laterizacidon (Bardossy y
Aleva, 1990).

Los depositos de bauxitas lateriticas en Venezuela estan asociados con niveles de
laterizacion de rocas graniticas, gabros y diabasas. Las principales zonas de ubicacion de
bauxitas en Venezuela son: Area de Upata, Serrania de Los Guicas, Gran Sabana y Los

Pijiguaos en el estado Bolivar (Meléndez, 2006).

Venezuela estd entre los primeros 15 paises en produccion de bauxita (tabla 1)
(Bray, 2013). El principal y Gnico yacimiento que es explotado en el pais (Meléndez, 2006),
esta ubicado en la region de Los Pijiguaos, en el estado Bolivar (figura 1).



Tablal. Produccion y reservas mundiales de bauxita. Tomado de Bray (2013).

Produccion y reservas mundiales de bauxita (Tm)
Produccién minera Reservas
2011 2012

Estados Unidos ND ND 20.000
Australia 70.000 73.000| 6.000.000
Brasil 31.800 34.000| 2.600.000
China 45.000 48.000 830.000
Grecia 2.100 2.000 600.000
Guinea 17.600 19.000| 7.400.000
Guyana 1.820 1.850 850.000
India 19.000 20.000 900.000
Indonesia 37.100 30.000| 1.000.000
Jamaica 10.200 10.300| 2.000.000
Kazakhstan 5.500 5.300 160.000
Rusia 5.890 6.100 200.000
Sierra Leona 1.460 1.200 180.000
Suriname 4.000 4.200 580.000
Venezuela 4.500 4.500 320.000
Vietnam 600 300| 2.100.000
Otros paises 2.850 3.100| 2.100.000
Total mundial 259.420 262.850| 27.840.000
ND: informacién no disponible.
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Figura 1. Ubicacion geografica de Los Pijiguaos. Tomado de Rodriguez (2006).



La bauxita de Los Pijiguaos, es producto de la meteorizacion intensa del granito de
Parguaza, que segin Mendoza (1972), es un granito biotitico de grano grueso a muy
grueso, masivo, con textura rapakivi, rico en feldespato potasico (KAISi3Og) y hornblenda
((Na,Ca),-3(Mg,Fe,Al)s(Al,Si)s0,2(0OH),). El depobsito de bauxita tiene una superficie de 16
km?, su composicion quimica es mostrada en la tabla 2. El espesor rico en bauxita que es

posible explotar, pertenece a los primeros 8 m de profundidad del perfil lateritico (Lo

Monaco, 1984; Meléndez, 2006).

Tabla 2. Intervalo y promedio de los principales componentes quimicos de la bauxita de
Los Pijiguaos. Tomado de Bardossy y Aleva (1990).

Principales componentes quimicos de la bauxita de Los Pijiguaos (% en peso)

A|203 SlOz SlOz reactiva Fe,O3 TlOz L.O.l.

o v v v v Y

S5 &8/3|2&8|5|E&/5|2/8|5|2 83|28
=13/3|2/3|28|2|3|8|g|3|2|2|3|83|2 3|3
49 |40 (55|19 | 5|30 2|05 5 13| 7 |20)12| 1| 3 |27]20]31

L.O.1.: pérdida por ignicién. Agua y componentes volatiles como CO, y SOs.

La bauxita de Los Pijiguaos es explotada a cielo abierto por la empresa CVG
Bauxilum, C.A. Los procesos de extraccion, almacenamiento, carga y transporte de la
bauxita, son desarrolladas en tres areas basicas: mina, area de homogeneizacion (Pie de

cerro) y area de almacenamiento y embarque (El Jobal) (CVG Bauxilum, 2014).

En el area de mina es removida la capa vegetal, para luego proceder al escarificado
mediante el cual es rota la capa de laterita dura, la bauxita es extraida directamente de los
diferentes bloques de la mina (figura 2), y es llevada por camiones roqueros a la estacion de

molienda, siendo transportada por placas hasta el molino, donde es reducida hasta una

granulometria menor a 100 mm.
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Figura 2. Mina de bauxita. Tomado de CVG Bauxilum (2014).

Transcurrido el paso anterior en el area de homogenizacion el material es apilado a

pie de cerro (figura 3).

Figura 3. Pie de Cerro. Tomado de CVG Bauxilum (2014).

En cuanto al area de almacenamiento y embarque, la bauxita es transferida por
ferrocarril desde el area de homogenizacion hasta el puerto El Jobal, finalmente el material
es transportado por medio fluvial, desde éste puerto hasta la planta de alimina, en Puerto
Ordaz, en un recorrido de 650 Km a través del rio Orinoco.



Figura 4. Gabarras cargadas de bauxita. Tomada de CVG Bauxilum (2014).

OBTENCION DE ALUMINA

La mayoria de la produccion mundial de bauxita, aproximadamente el 85%,
(incluyendo a Venezuela) es usada como materia prima para la obtencién de alimina, a
través de un método quimico de extraccién humeda, cominmente conocido como proceso
Bayer (USGS, 2014).

Karl Joseph Bayer patent6 dos procesos para la extraccion de alimina de la bauxita,
el primero en 1888 que hoy en dia representa una menor contribucion a la industria global,
su uso es limitado debido a que el proceso estd basado en altas temperaturas, lo cual
implica un alto consumo energético. El segundo fue patentado en 1892, el cual se convirtio
en el conocido “Proceso Bayer” y fue en gran parte el responsable de la expansion de la

industria del aluminio en el siglo XX (figura 5) (Klauber et al., 2009).
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Figura 5. Proceso Bayer. Tomado y modificado de Klauber et al. (2009).

El proceso Bayer consiste en un proceso quimico ciclico de cuatro etapas: digestion,
clarificacion, precipitacion y calcinacion (Pontikes, 2005a; Rubinos, 2008; Balomenos et
al., 2011).

1. La primera etapa es la digestion, en la que la alimina es extraida de la mena de
bauxita utilizando una solucion de hidréxido de sodio (NaOH), a condiciones de
alta presion (30 atm) y a una temperatura comprendida entre 140 y 300 °C. En esta
etapa el hidréxido de sodio reacciona con los minerales de aluminio de la bauxita,

para formar una solucion saturada de aluminato de sodio (NaAl(OH),).

Al(OH)3,, + NaOH ., = Na*Al(OH), .
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_430({}{-;){5._. + NaOH .+ H20, = _-"-.’a"AE(GH];__.:E,;_-.

2. Lasegunda etapa es la de clarificacion de la solucion saturada en aluminato, durante
ésta etapa la mezcla es pasada a través de una serie de tanques que reducen la
presion. Posteriormente, es separado el material solido insoluble en NaOH, material
conocido como lodos rojos. Estos residuos son lavados, combinados y extraidos del

ciclo hidrometalurgico.

3. Latercera etapa es la de precipitacion, la solucion obtenida es enfriada a 60°C, a la
cual es afiadida una cantidad considerable de cristales de gibbsita, para lograr la
precipitacion de alumina trihidratada, que luego es filtrada y lavada para remover el

licor caustico remanente.

Na*Al(OH), (oo = Al(OH)3, + NaOH, .

4. La cuarta etapa es la de calcinacion, en la que la alumina trihidratada es calcinada a
1100°C en hornos rotatorios, para producir alimina en polvo de alto grado
metalUrgico; mientras simultdneamente ocurre la evaporacién del licor caustico para
su regeneracion y reutilizacion del hidréxido de sodio. En promedio el proceso

Bayer requiere de 2,65 kg de bauxita para producir 1 kg de alimina.

2A1(0H)3,) — Al203,, + 3H20,,

El proceso Bayer fue tan exitoso que se convirtié en la base de una nueva gran
industria de aluminio, que desde 1892 ha ido creciendo exponencialmente (Klauber et al.,
2009). Sin embargo, este proceso trae consigo una consecuencia inevitable, que es la

produccién y acumulacion de los residuos insolubles presentes en NaOH, los lodos rojos.
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LODOS ROJOS

Los lodos rojos segun Klebercz et al. (2010), son un subproducto obtenido del
proceso de extraccion de alimina de la bauxita, en el que es usado hidroxido de sodio
(NaOH) para la digestion de la mena. El residuo de la bauxita, esta compuesto
principalmente de 6xido de hierro (Fe,0s), 6xido de titanio (TiO,), silice (SiO,) y alumina
insoluble (Al,Os), junto con un amplio rango de otros éOxidos, que varian segun la
composicion de la bauxita de la que provengan. Las altas concentraciones de Oxidos de
hierro, le proporcionan al residuo su caracteristico color rojo, siendo ésta razén por la que
son comunmente conocidos como “lodos rojos” (European Aluminium Association, 2013).

La composicion quimica y mineral6gica tipica de los lodos rojos es mostrada en las tablas 3

y 4.

Tabla 3. Composicién quimica de los lodos rojos para los componentes principales.
Tomado de European Aluminiun Association (2013).

Oxido | Intervalo de concentracion (%)
Fe,0; 20-45

SiO, 5-30

CaO 0-14

TiO, 4-20

Na,O 2-8

Al,O3 10-22

Tabla 4. Composicion mineralégica de los lodos rojos. Tomado de European Aluminiun
Association (2013). Continuacion en la siguiente pagina.

Mineral Intervalo de concentracion (%)

Sodalita (3Na,0.3Al,0,:6Si0,-Na,SO0,) 4-40
Goethita (FeOOH) 10-30
Hematita (Fe,0s) 10-30

Magnetita (Fes0,) 0-8

Silice (SiO,) cristalina y amorfa 3-20
Aluminato de calcio (3Ca0-Al,03-6H,0) 2-20
Boehmita (YAIOOH) 2-15

Anatasa y rutilo (TiO,) 2-15
Muscovita (K,0-3A1,05- 6Si0,-2H,0) 0-15
Calcita (CaCOs) 2-20
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Mineral Intervalo de concentracion (%o)
Caolinita (Al,Os- 2Si0,-2H,0) 0-5
Gibbsita (AlI(OH);) 0-5
Perovskita (CaTiOs) 0-12
Cancrinita (Nag[AlsSic0,4]-2CaCOs) 0-50
Diaspora (¢ AIOOH) 0-5

Las refinerias de alimina generan volumenes significativos, de 1 a 2 toneladas de
lodos rojos por tonelada de alimina producida, que son extremadamente alcalinos (pH 10-
13), salinos y que contienen metales traza, lo que ha generado serios problemas
ambientales, como movilizacion y transporte de los lodos rojos por accion del viento,
contaminacion de los cuerpos de agua y suelos cercanos a los diques de almacenamiento
(Gupta y Ali, 2004; Lottermoser, 2010; Alshaal et al., 2013; Xue et al., 2015).

El manejo y almacenado de los lodos rojos es determinado por factores como:
antigiedad de la planta de tratamiento, espacio disponible, proximidad al mar, presencia de
minas locales, clima, logistica, naturaleza del residuo y regulaciones (European Aluminiun
Association, 2013). En el pasado los lodos rojos eran dispuestos en el mar, o almacenados
en lagunas contenedoras o diques, estas areas convencionales de disposicion eran simples y
econdmicas, pero tenian un potencial impacto negativo sobre las aguas subterraneas y el
medio ambiente, lo que llevé a la construccion de diques doblemente recubiertos con
membranas hechas de polimeros, y a la incorporacién de un sistema de drenaje a lagunas
artificiales; los sistemas de drenaje han disminuido la amenaza del residuo al medio
ambiente, y al mismo tiempo aumentan la capacidad de almacenamiento como resultado de
la mejor consolidacion del residuo. Hoy en dia, los lodos rojos todavia son dispuestos de
estas maneras y mientras estos residuos son acumulados, los investigadores han estado en la
busqueda de mejores opciones para el reciclaje y reutilizacion de los lodos rojos (Pontikes,
2006).

En la empresa CVG Bauxilum, C.A. ubicada en Puerto Ordaz-Edo. Bolivar, cuando
la alimina es separada del material insoluble en NaOH (los lodos rojos), estos son diluidos

con agua y bombeados a través de la bomba GEHO diferentes lagunas de almacenamiento
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bordeadas con diques. En la bomba GEHO coexisten el licor caustico (fraccion liquida) con
los lodos rojos (fraccién sélida), la bomba traslada una suspension de lodos rojos (licor mas
solidos) a la laguna 3C y estos a su vez drenan por gravedad a la laguna 3B, el licor
caustico remanente en los lodos rojos es drenado a las lagunas 3A y 2 (figura 6). Los lodos
rojos presentes en la laguna 3C, son residuos secos debido a que el licor caustico presente
en estos son movilizados a las otras lagunas, para disminuir los riesgos ambientales y
reducir los costos de tratamientos para su neutralizacion (Pontikes, 2006; Caccamo, 2013;
Marcano, 2013).
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Figura 6. CVG Bauxilum, Puerto Ordaz, Edo. Bolivar. Tomado y modificado de Google
Earth.

Con el progreso de la industria de alimina, han sido ideadas estrategias para el
manejo, control y monitoreo de los lodos rojos con el fin de minimizar los riesgos de
contaminacion a las afueras de las empresas y facilitar la restauraciéon del lugar, una vez
culminada la vida productiva de la mina. Una de estas estrategias es la neutralizacion
parcial o completa de los residuos, que puede ser llevada a cabo con &cidos (sulfurico y
clorhidrico), diéxido de carbono (CO,), dioxido de azufre (SO,), agua de mar o salmueras

marinas. La neutralizacion parcial de los lodos rojos reduce su toxicidad, al disminuir la
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alcalinidad y permite entre otros usos, emplearlos en planes de revegetacion de suelos
(European Aluminium Association, 2013).

Las refinerias de alumina han implementado la neutralizacién de lodos rojos con el
agua de mar y salmueras marinas, puesto que disminuyen la alcalinidad y la concentracion
de metales disueltos en el residuo, mediante la precipitacion de Oxidos, hidroxidos y

carbonatos de aluminio, magnesio y calcio (Paradis et al., 2007; Palmer y Frost, 2009).

Khaitan et al. (2009) realizaron un modelo que simulaba la titulacién acida a largo
plazo de lodos rojos, mediante el cual demostraron que la capacidad de neutralizacion cida
de los lodos rojos esta controlada por la disolucién de carbonatos (rango de pH 4,5 a 6),
aluminosilicatos de sodio (NaAlSiO,) (rango de pH 6,7 a 8,7) y la neutralizacién de las
especies Al(OH),~, NaOH y NaCOs~, contenidas en el agua residual de los poros (rango de
pH 12 a 12,5), que genera la precipitacion de fases minerales como la hidrotalcita
(([MgeAl> (OH) 16] (COs) -4H,0), brucita (Mg(OH),), boehmita (AIO(OH)), hematita
(Fe,0s), tenorita (CuO), alumohidrocalcita (CaAl,(COs),(OH),-3H,0), calcita (CaCOs) y
magnesita (MgCQOs).

Dilmore et al. (2008) investigaron la posibilidad de emplear lodos rojos
neutralizados con salmueras (que poseen una salinidad superior a 37 %.) como agente
secuestrante de CO, generado en fuentes industriales puntuales; la mezcla lodos
rojos/salmueras en volumen (90/10) exhibe una gran capacidad de secuestro de CO, mayor
a 9,5 g/L, cuando es expuesto a el gas puro, a condiciones de 20°C y 6,8 atm. La captura es
llevada a cabo por la mineralizacién y solubilizacion del CO,, mientras que los lodos rojos

permanecen neutralizados gracias a la reaccién con las salmueras y el CO,.

Por otro lado, Sarmiento (2013) plantea en su estudio la neutralizacion de lodos
rojos de CVG Bauxilum provenientes de la bomba GEHO con salmueras marinas, para
obtener un material con caracteristicas mas adecuadas para su almacenamiento y potencial

uso, en el trabajo fueron llevadas a cabo distintas proporciones de mezcla de lodos rojos
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con salmueras marinas, obteniendo como proporcion éptima de mezcla la de 5/25 lodo rojo
(9):salmueras marinas (mL), el pH de los lodos rojos disminuydo de 12,5 a 8
aproximadamente, después de la neutralizacion. Caccamo (2013) también neutralizé lodos
provenientes de la bomba GEHO con salmueras en distintas proporciones, estudiando el
efecto de estas neutralizaciones sobre los parametros fisicoquimicos del rio Orinoco; fue
determinado que la mezcla 5/25 y 100/25 de g de lodos rojos/mL de salmueras marinas
eran las mas efectivas, cambiando el pH inicial de los lodos rojos de 14,03 a 6,81 y 8,10
respectivamente después de la neutralizacion, siendo estos valores permitidos
ambientalmente de acuerdo al Decreto 883 Gaceta oficial 5021, 1995 de la normativa
ambiental venezolana que establece que los valores limite de pH estan comprendidos entre
6-9. La relacion 100/25 es la optima desde el punto de vista de costos y transporte de
salmueras marinas a la empresa CVG Bauxilum, debido a que es requerida menor cantidad,

facilitando su adquisicion y traslado de las mismas.

Los resultados anteriores coinciden con Marcano (2013), que en su estudio lleva a
cabo la neutralizaciéon en diferentes proporciones de la fraccion seca de los lodos rojos
provenientes de la laguna 3B y la laguna 3C de la empresa CVG Bauxilum con salmueras
marinas, determinando que la proporcion 6ptima de neutralizacion de lodos rojos con
salmueras marinas es 5/25 (g lodos rojos/mL salmueras), obteniendo que para los lodos
rojos de la laguna 3B de pH inicial 10,91 disminuye a 6,68 después de la neutralizacion, y
para los lodos rojos de la laguna 3C de pH 10,83 disminuyé a 6,67 posterior a la

neutralizacion.

Las salmueras también son empleadas para neutralizar lodos rojos, con la finalidad
de disminuir la acidez de los residuos mineros, puesto a que las salmueras proporcionan un
efecto de neutralizacion a largo plazo, en comparacion a las mezclas de lodos rojos sin
neutralizar con los residuos mineros acidos. Paradis et al. (2007) aumento el pH inicial de
3,94 de los residuos mineros acidos a un pH cercano a 8 con la adicién de 10% en peso de

lodos rojos neutralizados con salmueras.
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La utilizacién de los lodos rojos ha sido un tema importante de investigacion
cientifica. Un sorprendente nimero de potenciales usos han sido reportados en la literatura
0 patentados (Pontikes, 2005b). En la figura 7 son mostradas algunas patentes y su

categoria de usos.

Patentes: Categorias de usos

Recuperacién de Aditivos menores en
T elementos traza Otros variados procesos
gente de lavado 29 2% /— 1%
de gases

4%

Construccién civil

y edificios
34%

Remediacién de suelos
4%
Fabricacién de aceroy

aditivo en escorias
7%

Recuperacién de
metales mayoritarios
(Fe, Ti, Al, Na)

9%

Tratamiento de
desechosy agua
12%

Catalizadoresy
adsorbentes

Ceramicas, plasticos,
revestimientosy
pigmentos 13%

12%

Figura 7. Porcentaje de patentes en cada categoria de uso, para un total de 734 patentes
registradas en el periodo 1964-2008. Tomado de Klauber et al. (2009).
Entre las variadas areas de aplicacion de los lodos rojos se tiene (Pontikes, 2005b;

Klauber et al., 2009; Liu et al., 2009):

&= Construccion civil: los lodos rojos son utilizados para la produccion de materiales
de construccion como cemento, ladrillos, tejas, refractarios y cerdmica de vidrio.
Los materiales de construccion son destacados debido a que consumen un volumen

significativo del residuo.
& Industria quimica: los lodos rojos son aplicados como catalizador para

hidrogenacion, hidrodecloracion, purificacion de gases, entre otros; aunque Su

utilizacion sin tratamiento previo del residuo genera baja eficiencia en los procesos.
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Otros usos para los lodos en la industria quimica es en la produccién de tinta,
pigmentos, revestimientos, ollas, macetas y articulos de cerdmica para el hogar.

7 Metalurgia: el residuo es usado en la recuperacion de metales mayoritarios (Fe, Ti,
Al, Na) y metales traza (Sc, elementos de tierras raras, Pb, V, Cd, Zn), este uso
todavia no es economicamente rentable, y en la mayoria de los casos el problema
radica en la eliminacion de los lodos rojos que quedan remanentes después de la
recuperacion de los metales. También es utilizado en la industria metalurgica para la

fabricacién de acero.

7 Aplicaciones ambientales y agrondmicas: los lodos rojos a pesar de su alta
alcalinidad, usualmente tienen una gran area superficial especifica y una alta
capacidad de intercambio cationico, por lo que han sido ampliamente utilizados con
propositos ambientales y agrondémicos, como adsorbentes para la remocién de
metales pesados toxicos, iones metalicos, aniones inorganicos y compuestos
organicos, en el tratamiento de aguas, suelos contaminados y residuos &cidos
mineros; asi como también son utilizados para enmendar suelos acidos arenosos con

poca retencidn de nutrientes.

ENMIENDA DE SUELOS ACIDOS ARENOSOS CON LODOS ROJOS

Los atributos de los residuos de la bauxita para descontaminar efluentes, drenajes
mineros acidos y suelos contaminados, también puede tener aplicaciones agrondémicas. En
particular para suelos arenosos, pobres en nutrientes (N, P, K, Ca, Mg, S, entre otros) y con
poca retencion de agua (Klauber et al. 2009). La adicién de lodos rojos a suelos acidos
arenosos puede ser favorable en muchos sentidos, debido a que por su alcalinidad, alto
contenido de 6xidos de hierro y aluminio, conjuntamente gracias a su textura fina, es
mejorada la retencion de fosforo y promovida la retencion de agua en estos suelos. La
retencion de fosforo, afiade otro beneficio ambiental, puesto que evita la lixiviacion de este
elemento y con ello la eutrofizacion de los cuerpos de agua adyacentes (Summers et al.,

1996; European Aluminium Association, 2013).
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La alcalinidad de los lodos rojos incrementa el pH de los suelos acidos y reduce la
disponibilidad de metales toxicos para las plantas como el Cd y Ni, lo que mejora la
fertilidad del suelo y proporciona una aplicacion a gran escala del residuo alcalino (Ho et
al., 1989; Snars et al., 2003).

Summers et al. (1996), emplearon lodos rojos para enmendar suelos &cidos arenosos
del Oeste de Australia, realizando dos ensayos de mezclas de lodos rojos con suelos acidos,
en diferentes relaciones de mezcla, en un area de 700 ha para cada uno; unos ensayos
fueron realizados con lodos rojos neutralizados con fosfoyeso (para promover la lixiviacion
de las sales y disminuir su pH), y otros con lodos rojos sin neutralizar. Adicionalmente fue
cultivado pasto de dos especies, aplicando fertilizantes a las mezclas, con la finalidad de
evaluar el efecto de estas mezclas sobre el crecimiento de las plantas. Los resultados
obtenidos arrojaron que la produccion de pasto mejoré con la aplicacion de 20 t/ha y 40 t/ha
de lodos rojos, el pH cambio de 4,48 a 6 para 20t/ha y 7 para 40t/ha, los ensayos con los
lodos rojos neutralizados no mostraron ningdn incremento en la produccion de pasto,
demostrando que la neutralizacion de los lodos rojos con fosfoyeso no aporta ningun

beneficio para el suelo.

En otro estudio realizado por Summers et al. (2001) las proporciones de 2-5 t/ha de
lodos rojos aplicadas a suelos &cidos arenosos en el Oeste de Australia, mostraron ser las
mas efectivas en el crecimiento y produccion de pasto, sin embargo las relaciones 20-40
t/ha seguian dando buenas respuestas para la retencién del fosforo. En este estudio fueron
realizadas mezclas de lodos rojos con suelos acidos, en un area de 735 ha para cada mezcla,
a partir de proporciones de 2 t/ha hasta 40 t/ha, a estas mezcla se le afiadio superfosfato

como fertilizante.

Por otra parte en Venezuela, Fernandes (2012) realiz6 un estudio sobre enmiendas
de suelos acidos de sabana con lodos rojos provenientes de CVG Bauxilum, neutralizados
con diferentes materiales, las muestras consistieron en mezclas mecanicas de relacion 4:1
masa-masa de suelos: lodos rojos (neutralizados y sin neutralizar), que estaban contenidas

en columnas de PVC de 15 cm, con orificios en el fondo que permitieron la percolacion del

19



agua, representando asi los primeros 15 cm de suelo. Las neutralizaciones de lodos rojos
fueron realizadas con fosfoyeso, yeso comercial y agua de mar en distintas proporciones,
demostrando que los lodos rojos neutralizados con agua de mar en una proporcion 5/25
(g/mL) y yeso comercial a 10% m/m, fueron las més efectivas, donde el pH del suelo
cambio de 5,69 a 8,58 y 8,48 respectivamente, siendo estos los pH mas cercanos a 7 de las
mezclas. Para evaluar la toxicidad de estas mezclas, fueron sembradas semillas de maiz,
con los cuales se obtuvieron mayores porcentajes de germinacion en los suelos mezclados
con lodos rojos neutralizados con agua de mar, sin embargo, presentaban bajos indices de
germinacién, lo que indicé que las condiciones del suelo no eran aptas para la revegetacion,
por lo que fue recomendado evaluar la neutralizacion de los lodos rojos con salmueras,
debido a que estas poseen mayores concentraciones de Mg y Ca que son nutrientes
esenciales para las plantas, y menor concentracion Na, elemento no esencial para las
plantas, para la mayoria de ellas es toxico, por lo que el empleo de las salmueras marinas

para la neutralizacion de lodos rojos favoreceria futuros planes de revegetacion.

LODOS ROJOS EN PLANES DE REVEGETACION

Establecer vegetacion en los lugares que son dispuestos los lodos rojos, es el camino
mas prometedor y beneficioso para su gestion ambiental, a pesar de que sus propiedades
fisicas y quimicas pueden limitar el crecimiento de las plantas, debido a su pH elevado y
salinidad, baja conductividad hidraulica, contenido de metales traza (Al y Fe
principalmente) y la deficiencia de materia organica y elementos nutritivos (Courtney y
Timpson, 2005; Xue et al., 2015). Las investigaciones han estado orientadas hacia dos
enfoques: la mitigacion de la toxicidad de los lodos rojos y la evaluacion de plantas y
microorganismos tolerantes a estas condiciones extremas (Xue et al., 2015). Los
tratamientos de enmiendas con lodos rojos y establecimiento de vegetacion, tienden a tener
mayor éxito en frente a las que no se establece vegetacion, puesto a que la cobertura vegetal
favorece la disminucion de la concentracion de sodio intercambiable en el sustrato e
incrementa la concentracién de cationes como Ca, Mg y K, nutrientes esenciales para las

plantas (Courtney et al., 2013).

20



En el 2010, al oeste de Hungria, en la planta de manufactura de aluminio del lugar,
colapso el contenedor de lodos rojos, esto ocasiond que fluyeran alrededor de 600.000-
700.000 m® de lodos rojos y afectara siete areas residenciales cercanas a la planta de
extraccion. Debido a la alcalinidad y al contenido de metales traza toxicos, los lodos rojos
contaminaron los suelos de las adyacencias e inhibieron el crecimiento de las plantas. Es
por ello que Alshaal et al. (2013) propone la posibilidad de fitorremediar estos suelos
afectados, empleando la planta Arundo Donax L. (Familia Graminea), que es bien conocida
por su alta tolerancia a condiciones extremas y a su habilidad de enmendar suelos
contaminados. Para ello realiz6 cuatro ensayos por triplicado, uno con una muestra de suelo
control (no contaminada), otro que contenia sélo lodos rojos, una muestra del suelo
contaminada y por Gltimo una mezcla del suelo control y los lodos rojos en una proporcion
1:1, en cada uno sembrd dos plantulas del mismo tamafio (aproximadamente 10 cm),
después de 5 dias agreg6 10 mL de fertilizante, el experimento finaliz6 3 meses después de
la plantacion, obteniendo mejoras en la conductividad que disminuyd entre 6% y 25%,
también se redujo la disponibilidad de Cd, Cr, Co, Fe y Ni, aumento el contenido de
nutrientes como fosforo (P) y potasio (K) en el suelo e incrementd en el crecimiento de la
planta en las muestras de suelos contaminados y la mezcla de lodos rojos/suelos de un
40,2% y 47,2%, respectivamente. El crecimiento de la planta fue evaluado mediante la
medida de su peso fresco, el nimero de brotes nuevos y la elongacién del tallo y sus raices.

En la investigacion de Courtney y Mullen (2009) también evaluaron el crecimiento
de las plantas utilizadas mediante los pardmetros anteriormente nombrados, en su trabajo
realizaron bioensayos de germinacion con lodos rojos provenientes de la refineria
Aughinish Alumina Ltd. en Irlanda, para determinar que propiedades inhiben la
germinacion de semillas y plantulas en desarrollo; obteniendo que para los lodos rojos sin
enmienda, el pH elevado, la alta concentracion de sodio, salinidad y contenido de aluminio,
causaron un efecto negativo sobre la germinacion de las semillas. En los lodos rojos que
recibieron tratamientos de enmienda con yeso, aumento el rendimiento de crecimiento en
las plantas, especialmente en las especies Lolium perenne y Trifolium pratense, y

disminuy6 el contenido de sodio en el sustrato.
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Feigl et al. (2012) empled lodos rojos que tenian largo tiempo depositados en
Almasfiizité, Hungria, con un pH 9,0. Las muestras incluian los controles de residuos
mineros Yy suelos contaminados, ademas de las mezclas de cada uno con 2% y 5% en peso
de lodos rojos. A estas muestras le realizaron pruebas de toxicidad plantando la especie
Sinapis alba. La adicién de 5% de lodos rojos redujo la movilidad de Cd y Zn, y no
incremento la toxicidad de los residuos mineros y el suelo, también disminuyo la absorcion
de Cd y Zn en la planta. Indicando que la aplicacion de lodos rojos a los suelos, no tiene
efectos negativos sobre la planta y microorganismos del suelo, y es favorable su utilizacién

para remediacion de suelos.

Numerosos trabajos de investigacion han demostrado que las proporciones
comprendidas en 2% y 10% en peso de lodos rojos son las mejores para la enmienda de
residuos acidos mineros y suelos. Doye y Duchesne (2002) en Canada emplearon lodos
rojos para neutralizar drenajes mineros &cidos, las proporciones 2%, 5% y 10 % fueron
insuficientes para mantener el pH neutro, pero los experimentos mostraron buenos
resultados retardando la oxidacion de la pirita presente en los residuos mineros. Yi et al.
(2006) en China determinaron que las concentraciones de Ni y Cd moviles disminuian
notablemente en suelos contaminados por cenizas y aguas residuales de empresas de
fundicidn, con la adicion de 2% en peso de lodos rojos. En U.S.A. Udeigwe et al. (2009),
realizaron un estudio del potencial de los lodos rojos para reducir la liberaciéon al medio
ambiente de: fésforo (P), carbono orgéanico (OC), cobre (Cu) y zinc (Zn) de suelos
afectados por estiércol, emplearon cinco muestras distintas de residuos de bauxita: lodos
rojos secos, dos muestras lodos rojos frescos y los lodos rojos frescos por poseer mayor
alcalinidad también fueron neutralizados con agua de mar (1kg/13 L de agua de mar), los
resultados arrojaron que la aplicaciéon de los lodos rojos neutralizados en una relacion de
2% en peso (equivalente a 40t/ha) a los suelos afectados por estiércol, podria aumentar la

inmovilizacion del fosforo, carbono organico, cobre y zinc.

Lin et al. (2003) trat6 suelos de pH 2,76, contaminados con sulfato acido de la mina
Guangdong Dabaoshan en China, con diferentes tipos de sorbentes y agentes de

neutralizacion como: cal hidratada, lodos rojos, biosolidos, fertilizantes y zeolitas. En este
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trabajo fueron llevados a cabo ensayos en macetas para investigar el efecto de los diferentes
tratamientos en el suelo y en el crecimiento de la planta vetiver (Chrysopogon zizanioides).
Los resultados arrojaron que el vetiver tenia un buen crecimiento en los suelos tratados con
lodos rojos en una relacion de 2,5% en peso y 0,5% en peso de cal hidratada, manteniendo
un pH entre 8,6-7,5 durante 50 dias de experimento. En cambio los suelos tratados con
fertilizantes y polvo de zeolitas mostraron resultados negativos en el crecimiento de la

planta.

En Venezuela Lisena et al. (2006), realiz6 ensayos cultivando 30 plantulas de
vetiver en una superficie de 5 m?, que contenian muestras de lodos procedentes de la
empresa CVG Bauxilum, con la finalidad de determinar la factibilidad de usar ésta planta
para la recuperacion de los dep6sitos de lodos rojos. Los ensayos fueron llevados a cabo
por 33 meses, durante el desarrollo del experimento no se realizé la aplicacion de abono en
el area de siembra, debido a que tenian por objetivo determinar la adaptacion y resistencia
de la planta a las condiciones extremas que poseen los lodos rojos. Los resultados indicaron
que el vetiver posee tolerancia a pH de 9,5, al final del estudio el porcentaje de
supervivencia de la especie fue del 64%, ademas el pH del suelo descendi6 de 9,5 a 8,5. En
el estudio recomiendan para mejorar los porcentajes de supervivencia la aplicacion de

enmiendas a los lodos rojos, para disminuir su toxicidad y mejorar la textura del sustrato.

PLANTA VETIVER (Chrysopogon zizanioides)

La especie Chrysopogon zizanioides pertenece a la familia de las Gramineas,
subfamilia Panicoindae, tribu Andropogonae y subtribu Sorghina. Es comuinmente
conocida como vetiver, puede ser encontrada a lo largo de regiones tropicales y
subtropicales de Africa, Asia, Australia, América y Europa Mediterranea, es comdn en
Ilanuras de inundacion o vegas de los rios (Danh et al, 2012). El vetiver ha demostrado ser
apropiado para la conservacion del suelo y del agua, la humedad de los suelos,

estabilizacion de taludes, control de erosién, fitorremediacion, absorcion de metales
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pesados, bioingenieria, forraje, agroforesteria, medicina, artesania, fuente de energia, entre
otros (Orihuela, 2007).

La planta vetiver posee un sistema de raices finas y compactas de rapido
crecimiento, tallos firmes y erguidos, es muy resistente a plagas, enfermedades y fuego.
Tiene una alta tolerancia a variaciones climaticas extremas como sequia prolongada,
inundaciones, sumersion y temperaturas de -15°C a 55°C, adicionalmente tiene la habilidad
de rebrotar rapidamente despues de ser afectada por sequias, heladas, salinidad y otras
condiciones adversas, y es muy eficiente para absorber nutrientes N y P, y metales pesados
en aguas contaminadas. Es una planta tolerante a herbicidas y plaguicidas, y a un amplio
rango de pH de 3,3 a 9,5 sin enmiendas de suelo, ademas resiste altas condiciones de
salinidad, concentraciones de elementos como: Al, Mn, As, Cd, Ni, Cr, Pb, Hg, Se y Zn en
los suelos (Truong et al., 2009). Adicionalmente el vetiver acumula metales toxicos
principalmente en las raices y en menor cantidad en el tallo, la selectividad para la
traslocacion de los metales de la raiz al tallo, puede ser una de los mecanismos de
tolerancia a los metales toxicos (Srivastava et al., 2008). En la tabla 5 es presentado un

resumen de las caracteristicas de adaptabilidad de la planta.

Tabla 5. Rango de adaptabilidad de la planta vetiver en Australia. Tomada y modificada de:
Truong et al. (2009).

Caracteristica Australia
Condiciones de suelo adversas
pH 3,3-9,5
Salinidad 17,5-4755 mS/cm
Nivel de saturacién con Al 68-87%
Nivel de Mn >578 mg/kg
Sodicidad (Na) 48% (Na* intercambiable)
Magnesicidad (Mg) 2400 mg/Kg
Fertilizante
El vetiver puede ser establecido en suelos de baja Ny P (300 kg/ha)
fertilidad debido a su fuerte asociacion con micorrizas.
Metales pesados

Arsénico (As) 100-250 mg/kg
Cadmio (Cd) 20 mg/kg
Cobre (Cu) 35-50 mg/kg
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Caracteristica Australia
Metales pesados
Cromo (Cr) 200-600 mg/kg
Niquel (Ni) 50-100 mg/kg
Mercurio (Hg) >6 mg/kg
Plomo (Pb) >1500 mg/kg
Selenio (Se) >74 mg/kg
Zinc (Zn) >750 mg/kg
Clima

Precipitacion anual 450- 4000 mm
Heladas (T del suelo) -11°C
Olas de calor 45°C
Sequia (precipitacion no efectiva 15 meses

La planta vetiver como pasto tropical es muy intolerante a la sombra, reduciendo su
crecimiento y en algunos casos puede ser eliminada a largo plazo, es por esto que tiene un
mejor crecimiento en espacios abiertos y libres de malezas, siendo necesario el control de
malezas para cultivarla. En terrenos erosionables e inestables el vetiver reduce la erosion,
los estabiliza y ayuda en la conservacion de nutrientes y humedad, mejora el microambiente

y permite que se establezcan otras especies en el suelo.

Debido a las caracteristicas morfoldgicas Yy fisioldgicas el vetiver ha sido utilizado
para rehabilitar desechos mineros, fitorremediar escombreras de minas, y suelos
contaminados y téxicos (Truong et al., 2009). Luque et al. (2005) utilizé el pasto vetiver
para recuperar las areas de la mina de bauxita de Los Pijiguaos, en la que la vegetacion fue
removida para proceder a la escarificacion y extraccion de la bauxita, pudiendo establecer
el vetiver en el suelo carente de materia organica, con pocos nutrientes, facilmente
erosionable y de pH comprendido entre 4-5; con este estudio se logr6 controlar la erosién
de los taludes, carcavas, fallas de borde e interfaz suelo-concreto, con lo que fue posible
disminuir el aporte de sedimentos a los cursos naturales de agua y propiciar el

establecimiento de otras especies vegetales autdctonas de la zona.

Chen et al. (2004) realiz6 un estudio con la planta vetiver debido a su potencial en la

fitorremediacion de suelos contaminados con metales pesados, técnica que es
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ambientalmente amigable y de bajo costo. Para los experimentos tomaron muestras de los
primeros 30 cm de suelo de un jardin del area suburbana de Nanjing, China, a estas le
determinaron la concentracion total de metales mediante ICP-EEA después de una
digestion fuertemente acida (1:4 HNOs y HCIO, concentrado en relacion de volumen). Las
muestras de suelos fueron artificialmente contaminadas con Pb, Zn, Cd y Cu en cuatro
proporciones distintas. Las muestras eran de 5 kg cada una, y estaban contenidas en
recipientes plasticos de 15 cm de diametro por 25 cm de altura, donde fue plantada la
especie vetiver, cada una tenia una longitud de 8 cm en la raiz y 20 cm de longitud en las
hojas, durante 15 dias fueron aplicados a los experimentos soluciones de EDTA para
promover la absorcion y traslocacion de los metales de la raiz a las hojas de la planta. La
relacién entre la concentracion de metales en las hojas y la concentracion total de metales
en el suelo, reflejan parcialmente la habilidad de la planta de absorber metales pesados del
suelo y transportarlos hasta las hojas, sin embargo en comparacién con los metales
retenidos en la columna del suelo la cantidad de metales pesados absorbidos por las raices y
hojas del vetiver es baja. Fue determinado que alrededor del 99,7% de Pb, 93,8% de Cu,
95,6% de Zn y 98,2% de Cd en soluciones del lixiviado fueron adsorbidas por el suelo bajo

la influencia del crecimiento de la planta vetiver en la columna de suelo.

Chiu et al. (2006), investigaron la posibilidad de utilizar la especie Chrysopogon
zizanioides (vetiver) y Phragmities australis (cafia comun) para absorber Pb, Zn y Cu de
residuos mineros provenientes de la mina de Pb/Zn Lechang y la mina de Cu de
Guangdong Dabaoshan en China, también estudio el efecto de la aplicacion de enmiendas
organicas con fertilizantes y lodos de alcantarilla en los residuos revegetados, este fue un
estudio invernadero realizado por 4 meses. Los resultados arrojaron que el vetiver mostro

mayor crecimiento en comparacion a la cafia comun, bajo los mismos tratamientos.
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METODOLOGIA

En este apartado es expuesta la metodologia utilizada para cumplir con los objetivos
trazados en el presente proyecto, ésta consta de una etapa de oficina, etapa de campo,

analisis quimico de las muestras, tratamiento de datos y errores.

ETAPA DE OFICINA

La etapa de oficina comprendio la revision bibliografica que fue realizada a lo largo
de todo el desarrollo del proyecto, consultando constantemente las fuentes bibliograficas ya
recopiladas y nuevo material de informacion. También incluyo la basqueda de informacién,
mapas de ubicacion de la empresa CVG Bauxilum, C.A., de la Empresa Nacional Salinera
(Enasal) y de la zona donde fueron colectadas las muestras de suelo, ademés de la
preparacion del material de muestreo de suelo, como son sacos para almacenar arena, palas

para colectar las muestras de suelo y los envases en que fueron colocadas las plantas.

ETAPA DE CAMPO Y TRATAMIENTO DE MUESTRAS

Lodos rojos

Los lodos rojos correspondieron a dos muestras de 15 kg cada una
aproximadamente, éstas fueron tomadas por el personal de CVG Bauxilum de la bomba
GEHO, en la que coexiste el licor caustico (fraccion liquida) y los lodos rojos (fraccion
solida), y de la laguna 3C que es la laguna en la que los lodos rojos se encuentran secos
(figura 8).

Los lodos rojos provenientes de la bomba GEHO, fueron neutralizados con
salmueras marinas en una proporcién 4:1 masa (g)/volumen (mL) (residuos: salmueras)
(Apéndice A), con la finalidad de disminuir su toxicidad antes de ser mezclados con los
suelos. Posterior a la neutralizacion, la fraccion liquida de la muestra fue separada por
gravedad, conservando la fraccion solida que posteriormente fue colocada a secar en

bandejas plasticas a temperatura ambiente.
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Figura 8. (a) Empresa CVG Bauxilum, (b) Bomba GEHO.
Salmueras marinas

Las salmueras marinas fueron colectadas en la Peninsula de Araya, Edo. Sucre en la
Empresa Nacional Salinera (Enasal), por el personal de esta empresa. Fueron necesarios 8,3

L de salmueras para la neutralizacion de los lodos rojos provenientes de la bomba GEHO.

Suelos acidos de sabana

La muestra comprendié los primeros 15 cm de un suelo &cido de sabana que posee
una textura arenosa y pH acido (5-5,2). Fueron colectados aproximadamente 170 kg de
suelo, en una zona aledafa a la empresa CVVG Bauxilum, ubicada al norte del Edo. Bolivar,
en la localidad de Palital, Edo. Anzoategui (coordenadas: N509180, E920371) (figura 9),
debido a que la logistica de traslado de los lodos rojos a ésta area donde estan localizados
los suelos seria mas sencilla. Antes de realizar el montaje de los ensayos la muestra de

suelo fue homogeneizada por cuarteo.
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Figura 9. Recoleccién de muestras de suelos en la localidad de Palital, Edo. Anzoategui.

Planta vetiver (Chrysopogon zizanioides)

Las plantas fueron suministradas por el Prof. Oscar Rodriguez de la Facultad de
Agronomia de la Universidad Central de Venezuela en Maracay, Edo. Aragua (figura 10).
Fueron necesarias 27 plantulas (o esquejes) de la especie para la elaboracion de los
ensayos. Un mes antes de sembrar la planta en cada ensayo, fue realizado un previo
enraizamiento de la especie en un sustrato arenoso (que es removido con facilidad al
realizar la trasplantacién) (figura 11), debido a que el primer mes de crecimiento de la
planta es lento y no son observados cambios notables en su crecimiento, condicion que fue

necesaria para evaluar su progreso en los experimentos.
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Figura 11. Etapa de enraizamiento.

Preparacion de los ensayos

La investigacién comprendi6 nueve ensayos de 3,7 kg cada uno aproximadamente
(figura 12), que fueron realizados por triplicado més un control sin planta, estos estuvieron
contenidos en recipientes plésticos de alrededor 4500 cm?, tenfan agujeros en el fondo para
permitir la salida de agua. Los ensayos incluyeron los controles de suelo &cido de sabana,
lodos rojos proveniente de la bomba GEHO neutralizados con salmueras marinas y lodos
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rojos provenientes de la laguna 3C sin neutralizar, ademéas de las mezclas de suelos con

lodos rojos neutralizados y con lodos rojos sin neutralizar en las proporciones de 2%, 5% y

10% en peso (Apéndice B), en cada uno fue sembrado una plantula de vetiver (figura 13),

estos fueron regados diariamente de lunes a viernes con aproximadamente 78 mL de agua
destilada desde el 30/07/2014 hasta el 11/11/2014, para dar un total 104 dias de duracion

del experimento. La cantidad de agua destilada que le fue agregada a cada ensayo fue

calculada de acuerdo al area del recipiente plastico que lo contenia (168 cm?) y a la

precipitacion promedio anual del Edo. Bolivar que varia entre 1026 mm en la zona norte y

deltaica, y 2340 mm en el resto del estado segun Rodriguez et al. (2011).
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Figura 12. Esquema de los ensayos experimentales.
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Figura 13. Ensayos experimentales.

Los primeros 12 dias del experimento los ensayos estuvieron bajo condiciones de
semi-sombra, esta condicion es importante los primeros dias luego de que es realizada la
trasplantacion, para que la planta pueda adaptarse al nuevo sustrato. Posterior a estos dias
debido a la intolerancia de la planta a la sombra, los ensayos fueron colocados al sol en una
especie de invernadero que los protegia de la lluvia y otros factores externos hasta que

culmino la experiencia (figura 14).

Figura 14. Montaje final del experimento.

Para analizar los sustratos a través del tiempo fueron colectadas 6 submuestras de
cada ensayo en tres tiempos diferentes, antes de sembrar las plantas (tiempo 1), a los 48
dias de sembrada la planta (tiempo 2) y a los 104 dias (tiempo 3) que fue cuando finalizé el
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experimento. Para ello fue empleado un tubo de vidrio de 1 cm de diametro y 30 cm de
largo aproximadamente, se seleccionaron tres puntos de muestreo al azar en los ensayos, y
fue realizada dos perforaciones en cada punto, obteniendo una submuestra de los primeros
12 cm del sustrato aproximadamente (figura 15).

Figura 15. Coleccion de submuestras en los ensayos.
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ANALISIS QUIMICO DE LAS MUESTRAS

Para poder estudiar los cambios que ocurren en las mezclas, fue determinado en
cada ensayo el pH, conductividad eléctrica (CE), concentracion de los elementos C, N, P,
K, Mg, Fe, Na, Al y la mineralogia de las muestras, antes de sembrar la planta, transcurrido
mes y medio de la plantacion, y después de 104 dias.

pH y conductividad

Estas propiedades fueron determinadas mediante un medidor de pH vy
conductividad, en una relacion 1:2,5 masa (g)/ volumen (mL) de suelo:agua destilada, de
acuerdo al método SW-846 9045 para suelos de la US EPA (2000).

Determinacién de Al, Fe, K, Mg y Na mediante la técnica de espectroscopia de

absorcion atomica (AA) y emision atomica (EA)

Los elementos mayoritarios como Al, Fe y Mg fueron determinados mediante la
técnica de espectroscopia de absorcién atomica, K y Na fueron determinados por la técnica
de espectroscopia de emision atomica, mediante el equipo PerkinElmer A. Analyst 200
Atomic Absorption Spectrometer, para ello es llevado a cabo una digestion acida parcial, de
acuerdo al método 3050b de la US EPA (1996) (figura 16), el cual consiste en un ataque
quimico de la muestra con &cido nitrico (HNOs) y acido clorhidrico(HCI) en una relacién
3:1 (HNOs:HCI) y por ultimo es agregado una alicuota de peroxido de hidrogeno (H,0,).
Este método proporciona la extraccion de la mayoria de los elementos que son moviles y
disponibles en el medio ambiente, es considerado adecuado para la recuperacion del total
de metales pesados en suelos y es usado para determinar la maxima concentracién

elemental disponible para las plantas (Vercoutere et al., 1995).
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Digestion de la muestra |

—L Pesar 1 g seco de la muestra en un vaso de precipitado I

*Agregar 10 mL de HC] concentrado.

*Luego agregar 10 mL de HNO; concentrado, cubrir el vaso de precipitado
conun vidrio de reloj.

+Calentar hasta 95 °C por 10-15 minutos.

—‘ Dejar que la muestra se enfiie I

*Agregar S mL de HNOg, cubrir y dejar en reflujo por 30 minutos.

*En caso de que se estén generando humo de color marrén, repetir este paso,
hasta que no genere mas humo oscuro.

*Dejar calentar la solucidn a 95°C por dos horas.

[ Después de que se enfrie la solucion agregar 2 mL de |
_L agua destilada y 3 mL de H,O, al 30% |
sTapar el vaso de precipitado v calentar hasta que la efervescencia se
detenga.
*Dejar enfiiar.
*Agregar alicuotas de 1 mL en calentamiento, hasta que la apariencia de la
solucion no cambie.
*Dejar que se enfrie v filtrar.

—[ Recoger la solucion filtrada en un balén de 100 mL. I

*Enrasar.
*Realizar los analisis por AA.

Figura 16. Esquema experimental para la digestion de la muestra. Tomado de US EPA
(1996).

Determinacién de N total mediante el método Kjeldahl

El N total en las muestra fue determinado mediante el método Kjeldahl, en el que
todo el nitrégeno organico es reducido a amoniaco (Romero, 1997). Para el presente
proyecto de investigacion, el método Kjeldahl modificado por Allen et al. (1968)
(Laboratorio de Estudios Ambientales, 1993), fue nuevamente modificado debido a la
naturaleza de los suelos que son infértiles y con pocos nutrientes, y de los lodos rojos en los
cuales el nitrogeno es ausente; es por ello que se incrementd cuatro veces la cantidad de

muestra indicada en la metodologia y fue duplicado la cantidad de reactivos necesarios para
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llevar a cabo la digestion, con la finalidad de aumentar el amoniaco en solucion y tener la

posibilidad de cuantificar el nitrégeno.

La primera parte de la metodologia consiste en la digestion de la muestra (figura 17
y 18) con acido sulfurico concentrado (H,SO,) en un tubo digestor, que es colocado en el
digestor y aumentando gradualmente la temperatura, iniciando la digestion a 90° C por 30
min, luego se incrementa la temperatura a 180°C por 30 min y por ultimo es aumentada la
temperatura 270° C por otros 30 min. Posteriormente es afiadido lentamente perdxido de
hidrégeno concentrado (H,O,), y es aumentada la temperatura hasta 360°C por 90 min. La
segunda parte corresponde a la determinacién de N total (figura 19 y 20), para lo que es
afiadido NaOH (35%) para proceder a la destilacion, en el extremo de salida del
condensado debe haber una fiola que contenga &cido borico (H3BO; al 4%) con 5 gotas del
indicador mixto (mezcla relacion 1:5 de rojo de metilo y verde de bromocresol), luego el
destilado es titulado con una solucion de &cido clorhidrico (HCI 0,01 M). Mediante los

valores obtenidos en la titulacion es calculado el % total de nitrgeno en la muestra.
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,_{ Primera paite: Digestion

_[ 2 g de muestra

*Secada v pasada por un tamiz de >2mm.

— Colocada en un tubo digestor

]—

*Son afiadidos 6 mL de H.SO,.

—[ Colocar en el digestor

l—

+ Aumentar la T gradualmente

*Dejar reposar por 15 min.

+Cuando la temperatura alcance 270° C retirar.

—[ Afiadir lentamente 2 mL de H-O-

J—

T dejar digestando por 90 min.

+ Aumentarla T hasta 360°C y unavez alcanzada la

—  Silamuestrano se ha digerido bien

j—

anterior.

+Afiadir otros 2 mL de H, O y repetir el paso

— Unavez digerida la muestra

j—

* Porultimo filtrar.

* Dejar enfriar y agregar 10 mL de agua destilada.

Figura 17. Esquema experimental para digestion de la muestra. Tomado y modificado de

Laboratorio de Estudios Ambientales (1993).

Figura 18. Digestion acida de las muestras.
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I—[ Segunda paite: Determinacion de N total ]

Enun tubo de digestion es colocado 25 |
mL de la muestra digerida. ]

*Con 12 mL de NaOH .
*Lamezcla es colocada en el destilador Kjeldahl

Enuna fiola de 250 mL es colocado 5 mL |
de H:BO: v 5 gotas de indicador mixto. }—

*Colocar en el extremo de salida del condensado.

Comenzar la destilacion ]

*Unavez que comience la destilacion el contenido de la
fiola debe virar de rojo a azul, indica la presencia de

amoniaco (NHs).
—[ Titular el destilado con HC1 0,01M ]
*(Cae gota a gota el acido, hasta que vire el color de azul
arosado.

Figura 19. Esquema experimental para determinacién de N total. Tomado de Laboratorio de
Estudios Ambientales (1993).

Figura 20. Destilacion y titulacion de la muestra.
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Determinacion de P total mediante absorcion molecular en el espectro UV y visible

La concentracion de P total en las muestras fue determinada mediante un

espectrofotometro, con una longitud de onda de 880nm. La metodologia de digestion de la

muestra es la misma que la empleada para la determinacion de N total (figura 17). La

metodologia que fue usada para la determinacion de P total en solucién es la de Watanabe y

Olsen (1965) (figura 21y 22), que esta basado en la reduccion del complejo fosfomolibdato

de amonio con &cido ascoérbico, en presencia de antimonio; el complejo coloreado que se

forma es estable por 24 horas.

_[

Determinacion de P total en solucion |

Disolver 12 g de molibdato de amonio
((NH4)sMo7024-4H,O) en 250 mL de agua desionizada.

*Disolver 02908 g de tartrato de antimonio de potasio
(C;H,K;0,,Sb,.3H,0)en 100 mL de agua destilada.

+ Afiadir ambas soluciones a 1 L de H.SO, 2,5M, diluya hasta 2 L con agua
desionizada.

+ Almacene la soluciéon en una botella color ambar (Reactivo A).

L

Disolver 1,056 g de acido ascorbico (C;HzOg) en 200 )

mL de reactivo A |

+Esta solucion de acido ascorbico (Reactivo B) debe ser preparada cuando
searequerida.

-

Colocar 5 mL de la muestra en balones de 25 mL. |

* Agregar un poco de agua desionizada y 3 gotas de P-nitrofenol.
* Ajustar el pH con HC1 5M y/o NaOH 5M.
*Finalmente agregar 4 mL de reactivo B y enrasar.

Pagado 15 minutos colocar la muestra en una celda de N

cuarzo. |

*Realizar las mediciones de absorbanciaen el espectrofotometro.
* A unalongitud de ondade 880 nm.

Figura 21. Esquema experimental para la determinacion de P total. Tomado de Watanabe y

Olsen (1965).
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Figura 22. Determinacion de P total en las muestras.

Determinacién C total mediante analizador elemental LECO C-144

El andlisis elemental estd basado en la oxidacién a elevadas temperaturas de los
compuestos organicos contenidos en la muestra (de aproximadamente 0,175g), que
transforman al carbono en moléculas gaseosas, dioxido de carbono (CO,), que es detectado
por absorcion molecular en el espectro infrarrojo (IR), el carbono es reportado en
porcentaje del elemento referido a la cantidad de la muestra inicial. Para que ocurra
combustion completa de la muestras es requerido agregar 6xido de tungsteno (WOs) como

catalizador (Valcéarcel y Cardenas, 2000; Skoog, et al., 2001).

Determinacién de la mineralogia mediante difraccién de rayos X (DRX)

Las distintas fases mineraldgicas presentes en las muestras de suelos, lodos rojos
neutralizados, lodos rojos sin neutralizar y las mezclas fueron determinadas con el equipo
de Difraccion de Rayos X Philips equipado con un tubo de cobalto, mediante el método del
polvo. Para llevar a cabo este método las muestras fueron pulverizadas con el equipo
Fritsch Pulverisette Analysette Laborette (que consta de un mortero y esfera pulverizadora
de agata) (figura 23), hasta obtener un polvo fino y homogeneo, en el cual los cristales

estan orientados en todas las direcciones posibles (Skoog et al., 2001).
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Figura 23. Pulverizador Fritsch Pulverisette Analysette Laborette.
Determinacién de humedad (%H;0)

Para establecer si hubo un aumento en la retencion de agua de los suelos gracias a la
aplicacion de los lodos rojos, se procedié a determinar la humedad en las submuestras
tomadas al finalizar el experimento. Fue empleado el detector de humedad OHAUS marca
REG (figura 24), en el que se debe ajustar la potencia a 4 watts, pesar la muestra en un
crisol de porcelana (llevado a peso constante) y ajustar el tiempo necesario hasta que la
masa de la muestra no varie, en el caso de las muestras SAS, SLRN 3 y SLR fueron
necesarios 15 min para que perdieran la humedad, para las muestras LRN 35 min y las

muestras LR 25 min.

Figura 24. Detector de humedad OHAUS.
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Crecimiento del vetiver

Para evaluar la fertilidad de las mezclas fue empleado el Chrysopogon zizaniodies
(vetiver), al cual le fueron cuantificados parametros de crecimiento como: longitud de las
raices y hojas, nUmero de brotes nuevos y peso de la planta. La longitud de las raices y de
las hojas fue medida por separado, para realizar las mediciones de longitud se tomaron las
raices y las hojas con la mano, estas fueron elongadas y medidas con una cinta métrica. El
numero de brotes nuevos fueron cuantificados en cada ensayo a medida que se iban
apareciendo los nuevos brotes y el peso de la planta fue cuantificado antes de sembrarla en
las mezclas y al finalizar el experimento, obteniendo asi el porcentaje ganancia o pérdida de

masa.

TRATAMIENTO DE DATOS Y ERRORES

Cada ensayo fue realizado por triplicado para poder evaluar la reproducibilidad y
confiabilidad de los datos; mediante el célculo de la media, desviacién estandar y
coeficiente de variacion de los datos fue determinada la variabilidad de los mismos,
empleando el programa Microsoft Excel 2007. Para determinar los pardmetros de calidad
del método fue calculado la sensibilidad de calibrado, el limite de deteccién y el limite de
cuantificacion del método. Y por ultimo, la exactitud del método analitico fue evaluada
mediante el andlisis de patrones de referencia una bauxita dominicana de ALCOA SRC-6
para los elementos Al, Fe, Mg, K y Na y una muestra de suelo LECO PART NO. 502-309
para N (para C y P no se pudo evaluar la exactitud del método debido a que no se contd con

patrones de referencia).
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RESULTADOS Y DISCUSION

A continuacién seran presentados y discutidos los resultados obtenidos mediante el
analisis quimico y mineralogico de las mezclas de lodos rojos (neutralizados con salmueras
marinas y sin neutralizar) con suelos acidos de sabana y controles (suelo y lodos rojos), asi
como la relacion de estos analisis con el crecimiento y desarrollo del vetiver en cada uno de

estos ensayos.

PROPORCION OPTIMA DE MEZCLA DE SUELOS Y LODOS ROJOS

La proporcion optima de mezcla de lodos rojos con suelos acidos de sabana fue
escogida basandose en el crecimiento y desarrollo de la planta vetiver, obteniendo al
finalizar el experimento (104 dias después) 100% de supervivencia para la mezcla de 2% en
peso de lodos rojos neutralizados con suelos &cidos de sabana (SLRN 3). Para las mezclas
de lodos rojos sin neutralizar con suelos acidos de sabana, aunque ninguna planta
sobrevivid, la proporcion que tuvo mayor éxito fue la de 2% (SLR 3), en las cuales las
plantas tuvieron mayor tiempo de supervivencia en comparacion a las proporciones de 5 y
10%, obteniendo para dos réplicas que las plantas sobrevivieron durante 44 dias y la tercera
replica sobrevivio por 65 dias (tabla 6).

Tabla 6. Tiempo de supervivencia de las plantas.

Tiempo de supervivencia
Muestra (dias)
LRN1,LRN2,LRN 3 13
LR1,LR2,LR3 26
SLR1.1,SLR1.2,SLR1.3 26
SLR2.1,SLR 2.2,SLR 2.3 44
SLR3.1,SLR 3.2 44
SLR 3.3 65
SLRN 2.1 75
SLRN 2.2 79
SLRN 2.3 82
SAS 1, SAS 2,SAS 3 104
SLRN 3.1, SLRN 3.2, SLRN 3.3 104
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Fundamentado en el criterio de las proporciones 6ptimas de mezcla, fue reducido el

namero de muestras a analizar, escogiendo solo las correspondientes a las mezclas de 2%

en peso de lodos rojos (tanto neutralizados como sin neutralizar) con suelos acidos de

sabana, y sus respectivos controles (suelo y lodos rojos).

CRECIMIENTO DE LA PLANTA Chrysopogon zizanioides (vetiver)

Durante el desarrollo del experimento las plantas de los ensayos SAS y SLRN 3

fueron las que presentaron una mejor evolucion (Apéndice C), afirmacién basada en los

pardmetros de crecimiento evaluados para el vetiver (tabla 7).

Tabla 7. Pardmetros de crecimiento determinados en el vetiver (Chrysopogon zizanioides).

Porcentaje de Incremento | Incremento | Incremento de
pérdida de masa | delaraiz | detallo (0,1 didmetro Brotes
Muestras (%) (0,1 cm) cm) (0,1 cm) nuevos
SAS 1 38,8+0,3 17,0 18,0 0,3 9
SAS 2 14,5+0,3 15,2 17,3 0,8 5
SAS 3 6,8+0,2 16,0 14,4 2,2 9
Intervalo [6,8; 38,8]| [15,2;17,0] [14,4; 18,0] [0,3; 2,2] [5, 9]
SLRN 3.1 13,4+0,4 25,0 16,5 1,6 10
SLRN 3.2 6,6+0,3 14,5 16,0 1,6 7
SLRN 3.3 21+0,3 14,1 13,0 0,7 5
Intervalo [6,6; 21,0]| [14,1; 25,0] [13,0; 16,5] [0,7; 1,6] [5, 10]
SLR3.1 45,3+0,3 3,5 14,5 0,1 3
SLR 3.2 34,9+0,3 4,3 9,8 - 4
SLR 3.3 43,6+0,3 4,7 7,0 - 5
Intervalo [34,9; 45,3] [3,5; 4,7] [7,0; 14,5] [0,0; 0,1] [3, 5]
LRN 1 46,3£0,4 15 0,5 - 2
LRN 2 52,3+0,4 2,0 - - 3
LRN 3 47,1£0,4 1,0 0,6 - 1
Intervalo [46,3; 52,3] [1,0; 2,0] [0,0; 0,6] - [1, 3]
LR1 32,9+0,4 4,5 0,5 - 2
LR 2 29,1+0,4 3,5 0,5 - 4
LR 3 37,4104 5 0,2 - 2
Intervalo [29,1; 37,4] [3,5; 5,0] [0,2; 0,5] - [2, 4]
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En cada uno de los ensayos las plantas disminuyeron su masa (tabla 7), obteniendo
que para las muestras LRN (figura 25), el porcentaje de pérdida fue mayor, esto podria
estar poniendo de manifiesto el efecto toxico del sodio presente en el lodo rojo
neutralizado; en las muestras SLR 3 (figura 26) y LR (figura 27), todas estas plantas
murieron en el transcurso del experimento. En el caso de los ensayos SLRN 3 (figura 28) y
SAS (figura 29), las plantas se mantuvieron con vida, sin embargo, experimentaron una
disminucion en su masa, atribuido a los procesos de fitorremediacién que son llevados a
cabo por estas plantas, que en principio de acuerdo a Antiochia et al. (2007), tienden a
disminuir la produccion de biomasa, debido a que los metales pesados generan inhibicion
de enzimas, lo que consecuentemente tiene un efecto negativo en algunos procesos

fisiolégicos importantes para las plantas como la fotosintesis.

Figura 25. Plantas de los ensayos LRN (a) Tiempo 1, (b) Tiempo 3.
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Figura 27. Plantas de los ensayos LR (a) Tiempo 1, (b) Tiempo 3.
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Figura 29. Plantas de los ensayos SAS (a) Tiempo 1, (b) Tiempo 3.
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Por otro lado, la humedad del sustrato puede ser uno de los factores que genere las
diferencias de masa entre las plantas vivas; en los ensayos SLRN 3 el sustrato retiene
mayor humedad que en los ensayos SAS, mientras mayor sea la humedad del sustrato, la
planta contenida en este estara mas hidratada, lo que se traduce en un aporte masa a la

planta.

A lo largo del desarrollo del experimento las plantas de las muestras SLRN 3 y SAS
fueron las que presentaron mayor cantidad de brotes nuevos y con mayor desarrollo. En el
caso de las plantas que murieron, las correspondientes a las muestras SLR 3 fueron las que
presentaron un mayor nimero de nuevos brotes, lo cual apunta a que la proporcién mas
exitosa para las mezclas con lodos rojos sin neutralizar, es la de 2%. Fue observado que
para las proporciones de 5%, 10% y los controles de lodos rojos, el desarrollo de brotes
nuevos fue menor, en algunos casos incluso inexistente. Asi mismo, las plantas de los
ensayo SAS y SLRN 3 presentaron el mayor aumento en la longitud de sus raices dentro
del intervalo [15,2; 17,0] y [14,1; 25,0] respectivamente, también el mayor incremento en la
longitud del tallo en el intervalo [14,4; 18,0] para SAS y [13,0; 16,5] para SLRN 3, y
aumentd el diametro de la interfaz raiz-tallo en los intervalos para SAS [0,3; 2,2] y [0,7;
1,6] en el caso de la muestra SLRN 3. En las figuras 28 y 29, es observado que las plantas
de los ensayos SLRN 3 tienen una morfologia irregular con respecto a las plantas de los
ensayos SAS, las hojas y las raices tuvieron la tendencia a crecer ladeadas, con lo que es
inferido que esta diferencia morfoldgica es debida a su contenido de lodos rojos

neutralizados.

En resumen la presencia de brotes nuevos, crecimiento de raices y tallo en las
plantas, y el porcentaje de humedad retenido en los sustratos, apuntan a que la enmienda de
relacion 2% en masa de lodos rojos aplicados a suelos acidos de sabana, es la relacion mas
recomendable para planes de revegetacion. Estos resultados concuerdan con los de
Summers et al. (1996), Summers et al. (2001), Doye y Duchesne (2002), Yi et al. (2006),
Udeigwe et al. (2009) y Feigl et al. (2012).
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HUMEDAD EN LAS MUESTRAS

En la tabla 8 son presentados los valores de humedad obtenidos para las
submuestras colectadas 104 dias después de iniciado el experimento (tiempo 3), obteniendo
que las muestras SAS son las que tienen menor porcentaje de humedad (Apéndice D), el
cual es un resultado esperado puesto a que el sustrato es un suelo arenoso, muy poroso, con
mayor conduccién de calor comparado con un suelo arcilloso (Casanova, 2005), por lo que
los niveles de humedad son menores. Los ensayos SAS y SLRN 3, en los cuales las plantas
permanecieron con vida, es observada una diferencia en el porcentaje de humedad entre la
muestra y su respectivo control sin planta, las muestras con planta poseen un menor
porcentaje de humedad debido a que la planta absorbe agua del sustrato. Las muestras
SLRN 3 y SLR 3 tienen un mayor porcentaje de humedad que las muestras SAS, puesto
que los sélidos tamarfio arcilla afiadidos a estas mezclas, le proporcionan al sustrato una
mejor textura (menor porosidad), permitiendo una mayor retencion de agua. Las muestras
LRN son las que poseen mayor porcentaje de humedad, coincidiendo con el estudio de
Marcano (2013), en el cual las muestras de lodos rojos neutralizadas con salmueras marinas
eran las que poseian mayor humedad en comparacién a las no neutralizadas, atribuyendo
esta diferencia, a la presencia de fases minerales higroscépicas formadas durante la
neutralizacion, como es la halita (NaCl) (figuras 32, 33 y 34), la cual adsorbe agua, lo que

genera una mayor retencion de agua en el sustrato.

Tabla 8. Humedad de las muestras al finalizar el experimento.

Muestra | Humedad (% H,0)
SAS <6
Control 6 +1
SLRN 3 6 1
Control 13 £2
SLR 3 13 +2
Control 13 +2
LRN 31 7
Control 31 7
LR 25 #5
Control 25 5
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MINERALOGIA DE LAS MEZCLAS DE SUELOS Y LODOS ROJOS

En la tabla 9 es mostrada la mineralogia de las mezclas SLRN 3 y SLR 3, junto con
sus respectivas muestras control, es decir, las muestras de suelos acidos de sabana (SAS),
lodo rojo neutralizado (LRN) y lodo rojo sin neutralizar (LR), las fases minerales
detectadas por difraccion de rayos X para todas las muestras fueron las mismas a traves del
tiempo. Es observado que en las mezclas, la fase mineral elucidada en el espectro de rayos
X (figura 30), es cuarzo (SiO,) componente mineralogico principal de los suelos, debido a
que la proporcion de lodos rojos en las mezclas es sélo del 2%, las sefiales de las otras fases

minerales provenientes de los lodos rojos son muy bajas.

Tabla 9. Mineralogia de mezclas de suelos y lodos rojos.

Fases minerales Muestras

SLRN3 | SLR3 SAS LRN LR
Cuarzo (SiO,) v v v v v
Halita (NaCl) v
Gibbsita (AI(OH)3) 4 v
Hematita (Fe,Os3) v v
Sodalita (NasSizAls04,Cl) 4 v
Tychita (NasMg,SO4(COs)a) v
Hidrotalcita
(MgeAl,CO3(OH)6+4H,0) v
Anatasa (TiO,) v v
Calcita (CaCOs) v
Goethita (FeO(OH)) v v
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Figura 30. Difractogramas de las muestras SAS SLRN 3y SLR 3.
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Los lodos rojos sin neutralizar estdn compuestos por cuarzo, gibbsita, hematita,

anatasa, sodalita, calcita y goethita como es observado en la figura 31, la intensidad para

todas las fases minerales permanece constante del tiempo 2 al tiempo 3 (no se cuenta con el

difractograma correspondiente al tiempo 1), excepto en el caso del cuarzo en el que la sefial

es mas intensa en el tiempo 2, podria ser atribuida esta diferencia a la heterogeneidad de la

muestra.
LR-Tiempo 2
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200 <
100 -

Position [22Theta]
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N R N
Position [22Theta]

O Sodalita O Cuarzo O Hematita Calcita
O Gibbsita © Goethita @ Anatasa

Figura 31. Difractograma de la muestra LR en el tiempo 2 y 3.
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Las salmueras marinas aportan a los lodos rojos aniones (Cl-, SO,* y COs?") y
cationes (enriquecidos en Mg?** y Ca**, respecto al Na*), que permiten la formacién de
nuevas fases minerales como halita, tychita e hidrotalcita (figura 32, 33 y 34), coincidiendo
con los resultados reportados por Paradis (2007), Caccamo (2013), Marcano (2013) y
Sarmiento (2013). A medida que trascurre el tiempo, el cloruro de sodio contenido en los
ensayos LRN es disuelto, disminuyendo la intensidad de la sefial para este mineral en el
difractograma del tiempo 2 y tiempo 3, ocurriendo un enriquecimiento relativo en las otras

fases minerales, por lo que su intensidad aumenta respecto a la halita.
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Figura 32. Difractograma de la muestra LRN en el tiempo 1.
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Figura 33. Difractograma de la muestra LRN en el tiempo 2.
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Figura 34. Difractograma de la muestra LRN en el tiempo 3.
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Los difractogramas obtenidos para el residuo insoluble de los lodos rojos (tanto
neutralizados como sin neutralizar) en agua regia (figura 35), revelan que estan compuestos
principalmente por cuarzo (SiO,) y son elucidados picos correspondientes a la fase mineral
anatasa (TiOy), que tiene un porcentaje de 3% para el residuo de LR y 13% para el residuo
de LRN, resultado que confirma la presencia de anatasa en los lodos rojos, que desde el
punto de vista de la industria quimica y metallrgica tiene una gran importancia, debido a

que estos lodos rojos pueden ser tratados para la recuperacion de Ti, metal de gran valor

econémico.
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Figura 35. Difractogramas del residuo insoluble de las muestras LR y LRN en agua regia.
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DETERMINACION DE pH Y CONDUCTIVIDAD ELECTRICA

El pH inicial de los lodos rojos colectados en la bomba GEHO fue de 13,03, luego
de su neutralizacion con salmueras marinas (proporcion 4:1 m/v), separacién por gravedad
de la fraccion solida y secado, el pH del lodo rojo resultante fue de 8,29, valor que esta
dentro de los limites permitidos (6-9), de acuerdo a la Gaceta Oficial N° 5021 (1995) de la
normativa ambiental venezolana, establecida para el control de vertido de sustancias al
medio ambiente. Al agregar la enmienda de lodo rojo neutralizado a los suelos acidos
resulté en un incremento de pH de 5,01 a 7,41 en el sustrato, valor que esta dentro de los
limites permitidos ambientalmente, y mas importante adn, es un valor cominmente

encontrado en suelos fértiles.

En el caso de la enmienda con lodo rojo proveniente de la laguna 3C sin neutralizar
de pH 10,62; incrementd el pH del suelo hasta 9,10 al finalizar el experimento (Apéndice
E). Este valor contrario a lo obtenido al mezclar lodos rojos neutralizados con suelos acidos
en la misma proporcion, se encuentra en el limite de lo permitido por la normativa
ambiental y desde el punto de vista de fertilidad, si bien es un valor que puede encontrarse
en algunos suelos productivos el pH encontrado en la mezcla con lodos rojos neutralizados
es mucho mas deseable, puesto que a pH neutro hay mayor solubilidad de nutrientes

esenciales como N, P, K, Ca 'y Mg que son absorbidos por las plantas (Casanova, 2005).

Variaciones en el pH

En la gréfica 1 es observado que los valores de pH para las muestras SAS y SLRN 3
(en las cuales las plantas sobrevivieron) se mantienen mas cercanos a la neutralidad
respecto a sus controles sin planta; para los ensayos SAS el pH es mayor que en el control
sin planta, para el caso de los ensayos SLRN 3 el pH disminuye en comparacion a su
control sin planta, en ambos casos pareciera ser que la planta tiene un efecto sobre el pH del
sustrato, esta inferencia se apoya con lo expuesto por Casanova (2005), quien afirma que
estudios realizados con variedades de plantas tolerantes a la acidez pueden aumentar el pH

en soluciones, mientras que las plantas mas sensibles mantienen el mismo pH o lo
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disminuyen, este aumento en el pH es inducido en la rizosfera de la planta. Apoyando esto
en el presente trabajo se observo que para las muestras SLR 3, LRN y LR no hubo
variaciones de pH en comparacion con sus respectivos controles sin planta, cabe destacar
que las plantas contenidas en estos ensayos murieron durante el desarrollo del experimento,

por lo que no pudieron ejercer un efecto sobre el sustrato en que estaban contenidas.

pH de las muestras
12
11 = S5AS
X == =l
10 <-4 - Control
9 ...z‘
g e=fl== S| RN 3
7 -<-m-- Control
T 6
5 —#—SLR3
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3
5 —— RN
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0 T T T
0 1 2 3 —*—LR
Tiempo “+¥2+« Control

Gréfica 1. pH de las muestras de suelo, lodos rojos y mezclas.

En la grafica 2 es mostrado el pH del lixiviado colectado 48 dias después de
iniciado el experimento (tiempo 2) y al finalizar (tiempo 3) (Apéndice F), es importante
resaltar que para las muestras SLRN 3 el pH (6,8-7,5) esta dentro de los limites permitidos
ambientalmente, lo que es una ventaja adicional para esta proporcion de mezcla escogida
como 6ptima, apoyando su aplicacion en un sistema natural, puesto a que desde el punto de
vista de pH no generaria ningin impacto negativo sobre el suelo, cuerpos de agua y

cualquier organismo vivo.
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pH del lixiviado
14
E e = +—SAS
il T o <-4 -- Control
10
9 e === SLRN 3
%M
- 8 A Control
a 7 vl
6 & ; SLR3
i <««¥:-- Control
3 LRN
2
1 Control
0 T T T
0 1 2 3 ——LR
Tiempo «+ee+ Control

Gréfica 2. pH del lixiviado de las muestras de suelo, lodos rojos y mezclas.

Variaciones en la conductividad eléctrica

Con respecto a los valores de conductividad, al finalizar el experimento (tiempo 3)
en el suelo ocurrié un incremento de 0,020 mS/cm a 1,1 mS/cm para las mezcla con lodos
rojos neutralizados (SLRN 3) y 0,6 mS/cm para la mezcla con lodo rojo sin neutralizar
(SLR 3). Las muestras SLRN 3 presentan un mayor incremento en la conductividad debido
a las salmueras marinas, que aportan una alta concentracion de sales solubles a los lodos
rojos durante el proceso de neutralizacién. En la grafica 3 es observado que para la muestra
SLRN 3 la conductividad disminuye gradualmente con el transcurso del tiempo,
contrastando con el control sin planta en el cual la conductividad tiene una disminucion
mucho més pronunciada variando de 2,7 mS/cm a 0,5 mS/cm (Apéndice E), esta diferencia
puede ser atribuida a la accion de la planta, la absorcion de agua por parte del vetiver
conlleva a una menor humedad del sustrato, por lo que la tasa de precipitacion de sales
seria en estos casos mayor. Adicionalmente de acuerdo a la bibliografia la planta
dependiendo del suministro de nutrientes y pH, sus raices tienden a crecer verticalmente en

los suelos, creando una matriz extensa con gran area superficial para tomar metales asi
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como nutrientes del sustrato (Srivastava et al., 2008), permitiendo la retencidn cationes en

el sustrato por procesos de intercambio catidnico.

Los valores de conductividad eléctrica de las muestras SAS, SLRN 3 y SLR 3, de
acuerdo a la escala de tolerancia de las plantas a la salinidad en Diagnosis and
Improvement of Saline and Alkali Soils (1954), se encuentra dentro del rango de 0-2
mS/cm en el que el efecto de la salinidad es insignificante sobre las plantas y de 2-3 mS/cm
que afecta sélo a los cultivos mas sensibles, con esta informacidn es posible inferir que para
las muestras SLR 3, la conductividad no fue el factor que afecto de manera negativa el
desarrollo de las plantas contenidas en estos ensayos. En el caso de las muestras LR y LRN
(gréfica 4), sus valores de conductividad caen en el rango de salinidad extrema, superior a
16 mS/cm, en el cual s6lo algunas especies de plantas muy resistentes a estas condiciones
pueden desarrollarse, indicando que la salinidad fue uno de los causantes de la inhibicion

en el crecimiento del vetiver para estos ensayos.
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Gréfica 3. Conductividad eléctrica de las muestras de suelo y mezclas.
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Gréfica 4. Conductividad eléctrica de las muestras de lodos rojos.

Las muestras LRN tienen la tendencia marcada a disminuir la conductividad
eléctrica a medida que pasa el tiempo (grafica 4), esta tendencia puede ser atribuida a que
una de las sales responsables de esta alta conductividad eléctrica es el cloruro de sodio
formado durante la neutralizacion del lodo rojo, la cual es una sal muy soluble, es por ello
que existe una relacién directa entre la cantidad de lixiviado generado (grafica 5) y la
conductividad eléctrica para esta muestra, lo mismo ocurre con la muestra LR, a diferencia
que esta no esta enriquecida en NaCl, por lo que la pendiente en la grafica de la
conductividad eléctrica vs. tiempo, para esta muestra es mucho mas suave, manteniéndose
practicamente constante durante el desarrollo del experimento. Otro aspecto importante de
la gréafica 5, es que para las muestras SAS y SLRN 3, s6lo fue posible colectar el lixiviado
de los ensayos en el tiempo 2, puesto a que a medida que las plantas iban creciendo la
demanda de agua fue mayor, lo que no permitio la generacion de lixiviado en el tiempo 3
(Apéndice F).
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Gréfica 5. Volumen de lixiviado generado por cada sustrato a lo largo del experimento.

En la grafica 6 es presentada la conductividad eléctrica del lixiviado generado por

cada ensayo, la relacion entre el volumen de lixiviado generado y la conductividad, indica

para las muestras LRN y LR, que a medida que es generado mayor cantidad de lixiviado

menor es la conductividad eléctrica, debido a que la concentracién de solidos disueltos

disminuye con el aumento del volumen del lixiviado. Si es comparada la conductividad

eléctrica de las muestras sélidas con la de los lixiviados, se observa que la conductividad en

los lixiviados es mayor debido a que hay mayor disponibilidad de iones.
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Gréfica 6. Conductividad eléctrica del lixiviado de las muestras de suelo, lodos rojos y

mezclas.

Estos resultados indican que aunque la conductividad eléctrica en las muestras
depende de las sales solubles presentes en el sustrato, también puede estar siendo
controlada por la humedad de este, lo cual se evidencia en la correlacién existente entre la
conductividad y el volumen de lixiviado generado (gréfica 4, 5y 6). Por otro lado, es
propuesto que el vetiver tenga un efecto sobre el pH y conductividad el sustrato gracias a su
rizosfera y mecanismos de absorcion de metales y nutrientes, que a su vez promueven

procesos de intercambio cationico en el suelo.

COMPOSICION ELEMENTAL DE LAS MEZCLAS DE SUELOS Y LODOS
ROJOS

La solucion del suelo es el medio de donde las plantas obtienen los nutrientes
necesarios para su desarrollo, estos nutrientes son encontrados en forma iénica y pueden ser
sorbidos o desorbidos (liberados) por componentes orgéanicos e inorganicos del suelo y
precipitar (dependiendo del grado de saturacion de la solucion). Los iones presentes en la

solucion del suelo pueden ser transportados por agua subterranea, también por procesos de
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escorrentia superficial, y a través de la evaporacion y secado puede ocurrir movilizacion
ascendente de los iones; los microorganismos pueden remover iones de la solucion el suelo
y cuando estos mueren y la materia organica es descompuesta, los iones son liberados
nuevamente al suelo (Lindsay, 1979 en Sparks, 2003). Para tener una mayor compresion y
entendimiento de las reacciones y procesos que ocurren en el suelo como meteorizacion,
biodisponibilidad, movilidad y el ciclo biogeoquimico de los nutrientes y compuestos tanto
organicos como inorganicos, es necesario una medida del factor de intensidad del suelo que

no es mas que la concentracion de un ion en particular en el suelo (Sparks, 2003).

Carbono

En la tabla 10 es mostrada la concentracion de C+ para las muestras de lodos rojos
sin neutralizar (LR) a través del tiempo, la concentracion de Cten las muestras SAS, SLRN
3, SLR 3 y LRN no fue detectado (es menor a 0,5%, patrén de menor concentracion en la
curva de calibracién) debido a la naturaleza de las muestras y la duracion del experimento
que no fue el suficiente para acumular materia organica al sustrato (Apéndice G). El
carbono en las muestras LR proviene de la calcita, la concentracion de carbonato no cambia
a través del tiempo, debido a que la duracién del experimento y al pH bésico del sustrato, la
disolucién de la calcita (cuya constante de producto de solubilidad es 3,36,10°%) no fue

favorecida.

Tabla 10. Cuantificacion de Ct en los suelos, lodos rojos y mezclas.

Tiempo| Muestra | Cy (%)
1 LR 1,3+0,1
Control 1,240,1
5 LR 1,3+0,1
Control 1,3+0,1
3 LR 1,14+0,05
Control 1,08+0,04
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Nitrogeno

Los reactivos necesarios para llevar a cabo la determinacion de N+t en las muestras
eran limitados, es por ello que se redujo el nimero de muestras a ser digestadas, escogiendo
las muestras SAS 3, SLRN 3.2 y SLR 3.2, en las que el nitrdgeno deberia encontrarse en
mayor concentracion debido a que las plantas contenidas en estos sustratos fueron las que
mostraron un mayor desarrollo. Mediante el método Kjeldahl no fue posible cuantificar el
N total contenido en las muestras (tabla 11), por lo se concluye a partir de estos resultados,
que para futuros trabajos deberia ser empleado un método adecuado para determinar
nitrogeno en cantidades traza.

Tabla 11. Determinacion de Nten las mezclas y suelo.

Tiempo 1 | Tiempo2 | Tiempo 3
Muestra Nt (%)
SAS ND ND ND
SLRN 3 ND ND ND
SLR 3 ND ND ND

ND: No detectado

Fésforo

La concentracion de fosforo total fue determinada en las muestras SAS, SLRN 3 y
SLR 3, debido a limitaciones de la metodologia empleada no fue posible cuantificar fosforo
para las muestras LRN y LR, puesto a que las soluciones obtenidas en la digestion tenian
una coloracion amarilla, igual a la tonalidad del P-nitrofenol (indicador) a pH>4,5, por lo

que no fue posible ajustar el pH de la solucion.

La concentracion de P en la muestras SAS cay0 por debajo del limite de deteccion
(0,6mg/L), se presume que la fuente de fosforo en las muestras SLRN 3 y SLR 3 es alguna
fase mineral de fosfato contenida en el lodo rojo, que debido a su baja concentracion no fue
detectada por rayos X (Apéndice I). En la grafica 7 es mostrado que las diferencias de

concentracion de fosforo a través del tiempo para las muestras no son significativas, la
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concentracion esta comprendida entre 300 y 350 mg/Kg de P,Os aproximadamente en las

muestras.
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Gréfica 7. Concentracion de Prexpresado como Oxido a través del tiempo.

Aluminio

La retencion de aluminio en la litosfera es extremadamente eficiente, alrededor de
99,9% de su ciclo ocurre en esta geosfera, siendo energéticamente favorecida su
permanencia en la litosfera, la concentracion de aluminio en solucion es limitada por las
fases minerales de baja solubilidad (Exley, 2003). La mineralogia, grado de cristalinidad y
la reactividad de los productos de precipitacion de Al®**, son afectados por el pH, la
mineralogia de los sedimentos tamafio arcilla y la concentracion de &cidos organicos e

inorganicos del suelo (Casierra y Nifio, 2007).

En la grafica 8 es observado que la muestra SAS es la que posee menor
concentracion de Al 0,96% al finalizar el experimento, contenido probablemente en
hidroxialuminosilicatos que no fueron elucidados por RX. Las muestras LRN y LR son las
que poseen una mayor concentracion de Al entre 40 y 50% (Apeéndice J), la principal fuente
de este elemento es la gibbsita, para el caso de los LRN también se encuentra en la
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hidrotalcita (figura 32, 33 y 34). La gibbsita es un mineral muy insoluble (Kps= 3410 y
cinéticamente es una fase inerte (Exley et al., 2002) a pH comprendido entre 4 y 8,5 como
se muestra en el diagrama de Pourbaix (figura 13), el Al es muy sensible a las variaciones
de pH, en los LR el Al permanece invariable a través del tiempo al igual que el pH (Grafica
1); por otro lado en los LRN tiene la tendencia a disminuir con el tiempo, contrario a lo que
sucede con el pH, a medida que aumenta el pH, por encima a 8,5 el Al es soluble como

AlO;’, por lo que su concentracion en el sustrato va decreciendo.
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Gréfica 8. Concentracion de Al expresado como 6xido en suelos, lodos rojos y mezclas.
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Figura 13. Diagrama Eh-pH de Pourbaix 1974 para Al puro en solucién acuosa a

25°C. Las lineas (a) y (b) corresponden con la estabilidad en agua y sus productos de

descomposicion. Tomado y modificado de: Sukiman et al. (2013).

En ningun caso, el comportamiento del Al para las mezclas sigue una tendencia

clara, debido a un gran numero de variables como la heterogeneidad de la muestra, textura

del sustrato, movilidad de las especies solubles de Al, procesos de intercambio cationico

(promovidos en los suelos por enmiendas con alto contenido de Fe3* y Al3* (Bronick y Lal,

2005)), diferencias en la retencion de agua, el desarrollo de la planta en cada ensayo.

Para las muestras de lixiviado ocurre lo mismo, las muestras SLR 3 (gréafica 9), en

las cuales la concentracion de Al (mg/L) estd comprendida en el intervalo [<9,59] para el
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lixiviado colectado en el tiempo 2 y en el tiempo 3 [19,497], valores que de acuerdo a la
Gaceta Oficial N° 5021 (1995) sobrepasa el limite permitido ambientalmente para cuerpos
de agua en el subsuelo, que es 5mg/L. En el caso de los lixiviados de las muestras SAS y
SLRN 3, la concentracion de Al se encontré debajo del limite de deteccion 9 mg/L (valor
mas cercano al limite permitido ambientalmente), esto es I6gico para las muestras SAS ya
que la presencia de minerales que contiene Al en estas muestras es muy baja, tanto que no
son detectadas a través de los andlisis de rayos X, sin embargo para la muestra SLRN 3 el
argumento que justifica esta baja concentracion esta relacionado mas bien a que el pH de
estos sustratos estan en el area de estabilidad del Al, en el que es insoluble. Este es otro
aspecto favorable de la aplicacion de lodos rojos neutralizados en una proporcion de 2%
para la enmienda de los suelos acidos de sabana, puesto a que permite mantener al aluminio
en una forma no biodisponible a expensas de la neutralidad mantenida en el suelo, esto
probablemente fue uno de los factores que favorecié el crecimiento del vetiver; contrario a
lo que ocurrié con la mezcla SLR 3, a cuyo pH el Al una especie biodisponible, y en
concentracion suficiente para ser toxica para las plantas, siendo una de las razones por la

cual no sobrevivieron.
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Gréfica 9. Concentracion de Al en el lixiviado de las muestras SLR 3.
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Hierro

El hierro es un micronutriente, generalmente absorbido por las plantas como Fe®",
aunque también puede ser aprovechado como Fe®*, necesario para la formacion de clorofila
y actla en algunas enzimas del sistema respiratorio (Thompson y Troeh, 1988; Casanova,
2005). El Fe en las muestras estd contenido en fases minerales como la goethita y hematita,
que son muy estables en condiciones basicas, (pH superior a 9, figura 14). En la gréfica 10,
es observado que las muestras SAS presentan una concentracion de Fe invariable en el
tiempo, es decir, que se encuentra como una especie inerte (insoluble), por lo que en
lixiviado de estas muestras el Fe no fue detectado, estando su concentracion en todas las
réplicas por debajo del limite de cuantificacion (4 mg/L) (Apéndice K). Para las muestras
SLRN 3y SLR 3 la concentracion de Fe no presenta una tendencia clara al igual que para el

Al, atribuyendo estas diferencias a las variables que influyen el comportamiento del Al.

Es observado para las muestras LR y LRN que la concentracion de Fe permanece
constante en el tiempo, este comportamiento es atribuido al pH del sustrato, en el caso LR
es de 10,5 aproximadamente (grafica 1), pH que corresponde a la zona de estabilidad del
Fe, al igual que ocurre para las muestras LRN de pH comprendido entre 8,3 y 8,8.
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Gréfica 10. Concentracion de Fe expresado como 6xido en suelos, lodos rojos y mezclas.
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Figura 14. Diagrama Eh-pH de Pourbaix para Fe puro en solucién acuosa a 25°C.
Tomado y modificado de: McCafferty (2010).

El Fe en el lixiviado de las muestras SLR 3 (grafica 11) se encuentra en el intervalo
de concentracion (mg/L) [23,82] para el tiempo 2 y para el tiempo 3 [46, 301],
encontrandose por encima del limite de concentracion de hierro total permitido
ambientalmente, que es 10mg/L para cuerpos de agua en el subsuelo, de acuerdo a la
Gaceta Oficial N° 5021 (1995). El Fe en el lixiviado de las muestras SLRN 3 cay0 por
debajo del limite de cuantificacién 4 mg/L, estando en menor concentracion que el limite
establecido en los estatutos ambientales, siendo este un beneficio adicional para esta

proporcion de mezcla con lodos rojos neutralizados.
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Gréafica 11. Concentracién de Fe en el lixiviado de las muestras SLR 3.
Magnesio

El magnesio es un nutriente esencial para la produccién de clorofila, este es
absorbido por las plantas como Mg?*, es el Unico elemento metalico que constituye la
clorofila, siendo fundamental en los procesos fotosintéticos (Thompson y Troeh, 1988;
Moreno, 2007). Las salmueras marinas son la principal fuente de Mg en las muestras LRN
y SLRN 3 (gréafica 12), quedando retenido en estos sustratos por la precipitacion de nuevas
fases minerales tychita e hidrotalcita, formadas durante la neutralizacion de los lodos rojos
con las salmueras marinas. En el caso de las muestras SLRN 3 la concentracion de Mg
(230- 350 mg/Kg) (Apéndice L) esta dentro del limite de tolerancia del vetiver que es 2400
mg/Kg, de acuerdo a Truong et al. (2009); la neutralizacién de lodos rojos con salmueras
marinas proporciona Mg, una fuente de nutrientes para las plantas, infiriendo que este fue

uno de los factores que permitio el desarrollo y supervivencia del vetiver.

72



Concentracion de MgO

900

800 ——SAS

700 Control
Eo 600 <o+« Contro
‘.‘,E‘a 500 ~—f—SLRN 3
Eé; 400 Control
S 300 i i Y SLR3

200 M= 2 4

100 «««fe-« Control

0 : s | R
0 1 2 3 4 ssaxies Control
Tiempo
Concentracion de MgO
1.70

e ) A

o 1.55

& \ —&— RN
1.50 :

B -+l -+ Control
1.45 SN
‘W
1.40 | | | 1
0 1 2 3 4
Tiempo

Gréfica 12. Concentracion de Mg expresado como 6xido en suelos, lodos rojos y mezclas.

Las muestras SAS, SLR 3 y LR no tienen ninguna fuente significativa de Mg,
viéndose reflejado en la concentracion que posee en estos sustratos y en sus respectivos
lixiviados (grafica 13). Es observado que el Mg tiene mayor concentracién en el lixiviado
que en el sustrato, es decir, que el Mg afiadido a través de las salmueras marinas, en su
mayoria no esta siendo fijado en el suelo, permanece en solucién y es lixiviado.
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Gréafica 13. Concentracion de Mg en el lixiviado de las muestras SAS, SLR 3y SLRN 3.

Potasio

El potasio es un elemento vital para el desarrollo de las plantas, debido a que activa
mas de sesenta enzimas, siendo primordial en la sintesis de carbohidratos y proteinas,
también regula el régimen hidrico (circulacion de agua) de la planta (Moreno, 2007). El
potasio es asimilado por las plantas en la forma ionica K*, la fijacion y capacidad de
intercambio cationico del suelo son los medios por los cuales el potasio es retenido en el
suelo, siendo liberado con mayor facilidad de los minerales tamafio arcilla (Thompson y
Troeh, 1988).

Las salmueras marinas son las que proporcionan K a los suelos al ser empleadas
para neutralizar los lodos rojos, es por ello que se observa en la grafica 14 que la muestra
SLRN 3 y LRN son las que poseen la mayor concentracion de K (Apéndice M), se infiere
que el potasio se encuentra fijado en arcillas del tipo 2:1, que debido a su baja
concentracion no fueron detectadas por difraccion de rayos X. Para la muestra SLRN 3 la
concentracion de K se mantiene constante a través del tiempo, si se compara con su control
sin planta, es posible que esta diferencia sea dada por la heterogeneidad de la muestra,

también la planta pudo ejercer un efecto sobre el sustrato, ya que el vetiver gracias a sus
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mecanismos desintoxicantes del suelo puede absorber metales toxicos (Srivastava et al.,

2008), dejando espacios libres, permitiendo que el K permanezca retenido por intercambio

catiénico. En la muestra LRN el potasio disminuye a través del tiempo, el motivo de esta

disminucion puede ser que el potasio este siendo lixiviado del sustrato ya que no existe la

posibilidad de absorcién por parte de las plantas pues estas murieron.
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Gréfica 14. Concentracion de K expresado como 6xido en suelos, lodos rojos y mezclas.
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En la tabla 11 es mostrado que la concentracion de K en el lixiviado del control sin
planta de la muestra SLRN 3 y el lixiviado de las muestras SLR 3 (con planta y control sin
planta) disminuye a través del tiempo por disolucion. La concentracion de K en el lixiviado
de las muestras SLR 3 es muy variable, atribuido a factores como la heterogeneidad de la
muestra, procesos de intercambio cationico, movilidad de la especie y el desarrollo de la
planta en estos ensayos.

Tabla 15. Concentracion de K en el lixiviado de las muestras SAS, SLR 3y SLRN 3.

8 | Muestra

5

F | Lixiviado | K (mg/L)
SAS 13,3+0.3

~ Control 15,1+0,3
SLRN 3 297+33
Control 207123

o | Control 96+11
SLR 3.1 145
SLR 3.2 117

~N |SLR 3.3 23
SLR 3.4 120
Intervalo [23,145]
SLR 3.1 45

o |SLR 3.3 19
SLR 3.4 16
Intervalo [19,45]

Sodio

La quimica del sodio es muy similar a la del potasio, pero su comportamiento en el
suelo es diferente, una vez solubilizado como Na®, este no es fijado en el suelo y es
retenido con menor fuerza por los puntos de intercambio cationico (Thompson y Troeh,
1988), el sodio en altas concentraciones es un agente altamente dispersante, que afecta la
agregacion del suelo, disminuyendo la productividad del cultivos, debido a que altera la
homeostasis de cationes esenciales y microelementos en las plantas (Bronick y Lal, 2005;
Kudo et al., 2010) .
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En el grafico 16 es observado que la concentracion de sodio en las muestras SAS
aumenta gradualmente con el tiempo de 296 mg/L a 320 mg/L (Apéndice N), debido a que
a medida que transcurria el tiempo la generacion de lixiviado fue disminuyendo hasta el

punto en que no se genero lixiviado, quedando retenido el sodio en el sustrato.

Concentracion Na,O
350
300 = tf‘/w.
&
250
C
35 200
E
ON 150 49— SAS
(1]
= 100 <« -« Control
50
0 T T T 1
0 1 2 3 4
Tiempo

Gréfica 16. Concentracion de Na expresado como 6xido en suelos.

En las muestras LR y SLR 3 el sodio se encuentra en la sodalita, la tendencia de la
muestra SLR 3 es a aumentar la concentracion de Na a medida que transcurre el tiempo,
teniendo una relacion directa con la disminucion de la generacion de lixiviado. En el caso
de la muestra LR el sodio tiende a mantenerse constante a través del tiempo, al igual que
ocurre en las investigaciones realizadas por Fernandes (2012) y Marcano (2013), siendo
atribuido este comportamiento a que la mayor concentracion de sodio se encuentra en fases
menos solubles que la halita, como lo son la sodalita y carbonatos de sodio. El sodio en las
muestras LRN y SLRN 3 (gréfica 17) se encuentra en las fases minerales halita, tychita y
sodalita (figura 32, 33 y 34), en estos sustratos el sodio disminuye a medida que transcurre
el experimento, siendo esta disminucion mucho mayor en la muestra LRN de 13% a 9%, y
menor en el caso de la muestra SLRN 3 de 0,21% a 0,16%, debido al contenido de NaCl
mineral muy soluble (0,36g/mL).
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De acuerdo a Courtney et al. (2013), las enmiendas realizadas a los lodos rojos para
reducir su toxicidad y el establecimiento de vegetacion disminuye significativamente la
concentracion de sodio (consecuentemente el Na intercambiable) y aumenta la
concentracion de otros cationes como Ca, K y Mg, este decrecimiento en la concentracion
de sodio probablemente ocurre por procesos de intercambio cationico con Ca, K y Mg
(Hanahan et al., 2004)
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Gréfica 17. Concentracion de Na expresado como 6xido en lodos rojos y mezclas.
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En la tabla 12 es mostrado que la concentracion de Na en los lixiviados tiene un
comportamiento erratico, debido a que esta especie es muy soluble y mévil, con lo que no

es posible establecer una tendencia clara en su comportamiento.

Tabla 12. Concentracion de Na en el lixiviado de las muestras SAS, SLRN 3y SLR 3.

o

g' Muestra

.E Na (mg/L)

Lixiviado

SAS 1 8
SAS 2 15

o~ |SAS 3 7
Control 9
Intervalo [7,15]
SLRN 3.1 3726

~ SLRN 3.2 4290
SLRN 3.3 2296
Control 2973
Intervalo [2296,4290]

™ | Control 1470

~ SLR 3.2 1746
Control 1743
SLR 3.1 1476
SLR 3.2 1155

™ |SLR3.3 1374
Control 1018

Intervalo [1155,1476]

La composicion elemental de la mezcla de suelos acidos de sabana con lodos rojos
neutralizados en la proporcion de 2%, demuestra ser la més adecuada en planes de
revegetacion con lodos rojos, debido a que le proporciona al sustrato nutrientes como: P,
Fe, Mg y K esenciales para las plantas, cuya concentracion en los ensayos con plantas
tiende a ser constante durante los 104 dias en que fue llevado a cabo el experimento; por
otro lado el Al, que es un elemento toxico para las plantas y el medio ambiente, permanece
retenido en el suelo como una especie no biodisponible, adicionalmente el Na perjudicial
para la agregacion del suelo y el desarrollo de las plantas, tiene la tendencia a disminuir su

concentracion con el tiempo.
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CONCLUSIONES

La proporcion optima de mezcla es la de 2% de lodos rojos neutralizados en suelos
acidos de sabana (SLRN 3), de todas las mezclas fue la Gnica en la que se obtuvo el
100% de supervivencia del vetiver, ademéas los parametros de crecimiento (masa,
longitud de tallo y raices, didmetro y brotes nuevos) medidos en la planta indican

que tuvieron mayor desarrollo en comparacion a los otros ensayos.

La aplicacion de lodos rojos (tanto neutralizados como sin neutralizar) a los suelos
aumenta su retencion de agua de 6 a 13%, debido a que los sélidos tamafio arcilla
mejoran la textura del sustrato, lo que es favorable para el establecimiento de

vegetacion.

Las plantas de los ensayos SLRN 3 presentan una morfologia irregular en sus tallos
y raices, si se compara con las plantas de los ensayos SAS, siendo este un indicativo
de que los lodos rojos neutralizados ejercen un efecto sobre el crecimiento de la

planta.

. Con la aplicacion de lodos rojos neutralizados en 2% a los suelos, el pH incrementd
de 5,01 a 7,41, valor de pH cercano al de los suelos fértiles, uno de los factores que

favorecio6 el crecimiento de la planta.

El pH generado en el lixiviado de la muestra SLRN 3, esta comprendido entre 6,8 y
7,5, valores que estan dentro de los limites permitidos ambientalmente, por lo que la
aplicacion de los lodos rojos neutralizados en esta proporcion no generaria desde el
punto de vista de pH ninguin impacto negativo sobre el suelo, cuerpos de agua y

cualquier organismo Vvivo.

La conductividad eléctrica de los suelos aumentd de 0,020 mS/cm a 1,1 mS/cm en

la muestra SLRN 3 y a 0,6 mS/cm para la muestra SLR 3, estos valores indican que
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la conductividad no tuvo un efecto negativo en el desarrollo del vetiver, de acuerdo

escala de tolerancia de las plantas a la salinidad.

Para las muestras SLRN 3 la retencion de aluminio en el sustrato como una especie
no biodisponible, insoluble bajo las condiciones de pH del sustrato, es un factor
clave que favorecié el crecimiento de las plantas. Caso contrario a lo que ocurrid
con las muestras SLR 3, en que el Al era un especie biodisponible debido al pH del

sustrato, siendo una de las razones por las cuales las plantas no sobrevivieron.

La concentracion de Al y Fe en el lixiviado es menor a 9 mg/L y 4 mg/L
respectivamente, en el caso de Al este valor es cercano a los permitidos

ambientalmente (5mg/L), para Fe esta por debajo del limite (10mg/L).

Los lodos rojos neutralizados le suministraron al sustrato nutrientes como P, Fe, Mg
y K, nutriente esenciales para las plantas, lo es un factor clave en la remediacion del

suelo y el plan de revegetacion.

La concentracién de Na en la muestra SLRN 3 va disminuyendo moderadamente en
el sustrato de 0,21% a 0,16%, condicion favorable para el suelo y las plantas, debido

a que promueve la agregacion del suelo.
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RECOMENDACIONES

En futuras experiencias es recomendado realizar ensayos aplicando un fertilizante
de formula completa a la proporcion de mezcla establecida como Optima, para evaluar la

retencion de estos nutrientes en el sustrato y su efecto sobre el vetiver.

En la basqueda de la compresion mas completa de los sistemas es conveniente
determinar la concentracién de metales como Mn, Zn, Cu, Mo, Co, Cd, Pb, Cr, Ti y Ni

tanto en el sustrato como en su lixiviado.

En futuros estudios es recomendado analizar nitrogeno por un método adecuado

para determinar nitrdgeno en concentraciones traza, como el método Nessler.

Con la finalidad de evaluar el efecto que la planta tuvo sobre los sustratos

estudiados, es recomendado realizar un andlisis quimico a su raiz y tallo.
Es recomendado realizar un ensayo a mayor escala y por mayor tiempo con la

proporcién de mezcla establecida como Optima, para evaluar su influencia sobre las

propiedades fisicas y quimicas del suelo y en la planta a largo plazo.
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APENDICE A - Neutralizacion de lodos rojos provenientes de la bomba GEHO con

salmueras marinas proporcion 4:1 masa (g)/volumen (mL).

Tabla Al. Masa de las muestras y propiedades fisico-quimicas.

. Conductividad
Muestra Masa (£0,1g) | Densidad (g/mL)| pH (ms/cm)

Salmuera marina 10805,0 1,3013+0,0002| 6,56 170,9
Lodo rojo de la 1,4019+0,0005
bomba GEHO 33202,1 13,03 49,6
Lodo rojo 44007,1 1,3982+0,0005| 8,13

; 89,8
neutralizado

APENDICE B — Cantidad de muestra por ensayo.

Tabla B1. Masa de suelos y lodos rojos tomada para la elaboracion de las mezclas.

Lodos rojos Lodos rojos sin

Mezcla Suelo (x0,1g) | neutralizado (£0,19) neutralizar (x0,19)
SLRN 1 14403,0 1600,2 -

SLRN 2 15204,0 801,5 -

SLRN 3 15681,0 320,2 -

SLR1 14406,0 - 1600,7
SLR 2 15204,0 - 803,9
SLR 3 15680,0 - 320,3

SLRN 1: mezcla 10% lodo rojo neutralizado + suelo, SLRN 2: mezcla 5% lodo rojo

neutralizado + suelo, SLRN 3: mezcla 2% lodo rojo neutralizado + suelo, SLR 1: mezcla
10% lodo rojo sin neutralizar + suelo, SLR 2: mezcla 5% lodo rojo sin neutralizar + suelo y

SLR 3: mezcla 2% lodo rojo sin neutralizar + suelo.

Tabla B2. Masa de muestra contenida en cada ensayo.

Masa Masa Masa

Ensayo (x0,19) Ensayo (x0,19) Ensayo (x0,19)
SAS 1 37499 LRN1 3413,3 LR1 3446,2
SAS 2 38438 LRN?2 3389,7 LR 2 3480,3
SAS 3 3867,5| LRN3 3421,4 LR 3 34777
SAS 4 3887,1| LRN4 3165,6 LR 4 3460,8
SLRN 1.1 3754,2| SLRN 2.1 3778,0| SLRN 3.1 3776,7
SLRN 1.2 3754,0| SLRN 2.2 3776,4| SLRN 3.2 3775,0
SLRN 1.3 3762,8| SLRN 2.3 3777,0| SLRN 3.3 37731
SLRN 1.4 3754,5| SLRN 2.4 3773,4| SLRN 3.4 3783,6
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Masa Masa Masa
Ensayo (x0,19) Ensayo (x0,19) Ensayo (x0,19)
SLR 1.1 3758,4| SLR2.1 3759,3| SLR3.1 3783,7
SLR 1.2 37710 SLR22 3788,2| SLR3.2 3791,8
SLR 1.3 3797,8| SLR2.3 3760,1| SLR3.3 3788,9
SLR 1.4 37776| SLR24 3789,9| SLR34 3788,2

SAS: suelo acido de sabana, LRN: lodo rojo neutralizado y LR: lodo rojo sin neutralizar.
Cada ensayo tiene 3 réplicas, el nmero 4 de cada ensayo corresponde al control sin planta.

APENDICE C — Pardmetros de crecimiento evaluados en el vetiver.

Tabla C1. Masa de las plantas al iniciar y finalizar el experimento.

Masa inicial Masa final Porcentaje de pérdida
Muestras (0,1 9) (x0,1 g) de masa (%0)
SAS 1 58,2 35,6 38,8+0,3
SAS 2 43,3 37,0 14,5+0,3
SAS 3 59,1 55,1 6,8+0,2
Intervalo [6,8; 38,8]
SLRN 3.1 39,5 34,2 13,4+0,4
SLRN 3.2 43,8 40,9 6,6+0,3
SLRN 3.3 45,8 36,2 21+0,3
Intervalo [6,6; 21,0]
SLR3.1 53,4 29,2 45,3+0,3
SLR 3.2 47,6 31,0 34,9+0,3
SLR 3.3 56,0 31,6 43,6+0,3
Intervalo [34,9; 45,3]
LRN 1 42,1 22,6 46,3+0,4
LRN 2 35,2 16,8 52,3+0,4
LRN 3 37,8 20,0 47,1+0,4
Intervalo [46,3; 52,3]
LR1 33,4 22,4 32,9+0,4
LR 2 33,3 23,6 29,1+0,4
LR 3 39,0 24,4 37,4+0,4
Intervalo [29,1; 37,4]




Tabla C2. Crecimiento de brotes nuevos.

Muestra

Brotes nuevos

Secos

Naciendo

Desarrollados

Total

SLR1.1
SLR 1.2
SLR 1.3

N

SLR 2.1
SLR 2.2
SLR 2.3

N

N -

SLR3.1
SLR 3.2
SLR 3.3

LR1
LR 2
LR 3

SLRN 1.1
SLRN 1.2
SLRN 1.3

SLRN 2.1
SLRN 2.2
SLRN 2.3

W W EFELEINDNWWINPBEDNO P W

SLRN 3.1
SLRN 3.2
SLRN 3.3

N DWW ELINDNWWINESEDNMNO P~ W

N NN

w w b~

[y
o

LRN 1
LRN 2
LRN 3

SAS1
SAS 2
SAS 3

[l e B GO I )

w P N

(62BN~}

© 01 Ok, W N |01

- no presenta

Tabla C3. Longitud de las raices de las plantas al inicio y finalizar el experimento.

Longitud inicial Longitud final raices | Aumento de longitud
Muestras raices (£0,1 cm) (0,1 cm) (0,1 cm)
SAS 1 10 27,0 17,0
SAS 2 10 25,2 15,2
SAS 3 10 26,0 16,0
Intervalo [15,2; 17,0]
SLRN 3.1 10 35,0 25,0
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Longitud inicial Longitud final raices | Aumento de longitud
Muestras raices (0,1 cm) (0,1 cm) (0,1 cm)
SLRN 3.2 10 24,5 14,5
SLRN 3.3 10 24,1 14,1
Intervalo [14,1; 25,0]
SLR 3.1 10 13,5 35
SLR 3.2 10 14,3 4,3
SLR 3.3 10 14,7 4,7
Intervalo [3,5; 4,7]
LRN 1 10 11,5 15
LRN 2 10 12,0 2,0
LRN 3 10 11,0 1,0
Intervalo [1,0; 2,0]
LR 1 10 14,5 4,5
LR 2 10 13,5 35
LR 3 10 15,0 5,0
Intervalo [3,5; 5,0]

Tabla C4. Longitud del tallo de las plantas al inicio y finalizar el experimento.

Longitud inicial tallo

Longitud final tallo

Aumento de longitud

Muestras (0,1 cm) (0,1 cm) (0,1 cm)
SAS 1 10 28,0 18,0
SAS 2 10 27,3 17,3
SAS 3 10 24,4 144
Intervalo [14,4; 18,0]
SLRN 3.1 10 26,5 16,5
SLRN 3.2 10 26,0 16,0
SLRN 3.3 10 23,0 13,0
Intervalo [13,0; 16,5]
SLR3.1 10 24,5 14,5
SLR 3.2 10 19,8 9,8
SLR 3.3 10 17,0 7,0
Intervalo [7,0; 14,5]
LRN 1 10 10,5 0,5
LRN 2 10 10,0 -
LRN 3 10 10,6 0,6
Intervalo [0,0; 0,6]
LR1 10 10,5 0,5
LR 2 10 10,5 0,5
LR 3 10 10,2 0,2
Intervalo [0,2; 0,5]
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Tabla C5. Diametro en la interfaz raiz-tallo de la planta al inicio y finalizar el experimento.

Diametro inicial | Diametro final | Aumento de diametro
Muestras (0,1 cm) (0,1 cm) (0,1 cm)
SAS 1 13,1 13,4 0,3
SAS 2 13,3 14,1 0,8
SAS 3 15,0 17,2 2,2
Intervalo [0,3; 2,2]
SLRN 3.1 12,9 14,5 1,6
SLRN 3.2 14,0 15,6 1,6
SLRN 3.3 13,8 14,5 0,7
Intervalo [0,7; 1,6]
SLR3.1 12,4 12,5 0,1
SLR 3.2 13,0 13,0 -
SLR 3.3 15,5 15,5 -
Intervalo [0,0; 0,1]
LRN 1 12,0 12,0 -
LRN 2 12,1 12,1 -
LRN 3 11,1 11,1 -
LR1 14,3 14,3 -
LR 2 13,4 13,4 -
LR 3 10,9 10,9 -

- no presenta

APENDICE D - Determinacion de la humedad en las submuestras del tiempo 3.

Tabla D1. Humedad de las muestras al finalizar el experimento.

Masa muestra | Masa muestra | Humedad | Propagacion
Muestra hameda (0,1 g) | seca (20,1 g) (% H,0) de errores

SAS1 1,6 >1,5 <6

SAS 2 1,6 >15 <6

SAS 3 1,6 >1,5 <6

Promedio (planta) <6

SAS 4.1 1,6 15 6,3 0,7
SAS 4.2 1,6 15 6,3 0,7
SAS 4.3 1,6 15 6,3 0,7
Promedio (sin planta) 6 1
SLRN 3.1 1,6 15 6,3 0,7
SLRN 3.2 1,6 15 6,3 0,7
SLRN 3.3 1,6 15 6,3 0,7
Promedio (planta) 6 1
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Masa muestra

Masa muestra

Humedad

Propagacion

Muestra hdmeda (0,1 g) | seca (20,1 g) (% H,0) de errores
SLRN 3.4.1 1,6 1,4 13 1
SLRN 3.4.2 1,6 1,4 13 1
SLRN 3.4.3 1,6 1,4 13 1
Promedio (sin planta) 13 2
SLR 3.1 1,6 1,4 13 1
SLR 3.2 1,6 1,4 13 1
SLR 3.3 1,6 1,4 13 1
Promedio (planta) 13 2
SLR 3.4.1 1,6 1,4 13 1
SLR 3.4.2 1,6 1,4 13 1
SLR 3.4.3 1,6 1,4 13 1
Promedio (sin planta) 13 2
LRN 1 1,6 11 31 4
LRN 2 1,6 1,1 31 4
LRN 3 1,6 11 31 4
Promedio (planta) 31 7
LRN 4.1 1,6 11 31 4
LRN 4.2 1,6 1,1 31 4
LRN 4.3 1,6 11 31 4
Promedio (sin planta) 31 7
LR1 1,6 1,2 25 3
LR 2 1,6 1,2 25 3
LR 3 1,6 1,2 25 3
Promedio (planta) 25 5
LR 4.1 1,6 1,2 25 3
LR 4.2 16 1,2 25 3
LR 4.3 1,6 1,2 25 3
Promedio (sin planta) 25 5
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Tabla D2. Ecuaciones empleadas para el célculo de la humedad.

Parametro

Ecuacion

Humedad en la muestra (%H,0)

14 14

Y%H,0 = ——— = — % 100
Donde:

M masa de la muestra himeda.

Ms: masa de la muestra seca.

Propagacion de errores (Skoog et al., 2005)

Donde:

y: humedad.

sy: desviacion estandar.

a, by c: variables experimentales.

Sa, SbY Sc: error asociado a la de medida.
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APENDICE E — Mediciones de pH y conductividad.

Tabla E1. Mediciones de pH en las muestras (réplicas y control sin planta) a través del tiempo.

Tiempo 1 Tiempo 2 Tiempo 3
Error Error Error
Desviacion | CV | absoluto Desviacion | CV | absoluto Desviacion | CV | absoluto
Muestra pH estandar | (%) (%) pH estandar | (%) (%) pH estandar | (%) (%)

SAS1 5,14 0,04| 0,8 0,04 5,03 0,05| 0,9 0,05 5,19 0,04| 0,8 0,04
SAS 2 5,08 0,04 4,96 0,04 5,12 0,04
SAS 3 5,06 0,04 5,05 0,05 511 0,04
SAS 4 5,13 0,04 4,68 0,04 4,89 0,04
Promedio 5,10 0,04 5,01 0,05 5,14 0,04
SLRN 3.1 6,2 02| 3 0,2 6,8 01| 2 0,1 7.3 01| 1 0,1
SLRN 3.2 6,43 0,2 6,8 0,1 7,4 0,1
SLRN 3.3 6,62 0,2 7,1 0,1 7,4 0,1
SLRN 3.4 6,81 0,2 7,3 0,1 7,5 0,1
Promedio 6,52 0,2 6,9 0,1 7,4 0,1
SLR3.1 9,6 08| 9 0,9 8,9 02| 2 0,2 9,2 01| 1 0,1
SLR 3.2 8,0 0,7 8,6 0,2 9,0 0,1
SLR 3.3 8,6 0,8 9,0 0,2 9,3 0,1
SLR 34 8,9 0,8 8,9 0,2 8,9 0,1
Promedio 8,8 0,8 8,8 0,2 9,1 0,1
LRN 1 8,28 0,05| 05 0,05 8,5 01| 1 0,1 8,7 01| 1 0,1
LRN 2 8,24 0,04 8,67 0,09 8,90 0,09
LRN 3 8,33 0,04 8,46 0,08 8,70 0,09
LRN 4 8,32 0,04 8,82 0,09 8,86 0,09
Promedio 8,29 0,04 8,54 0,09 8,80 0,09
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Tiempo 1 Tiempo 2 Tiempo 3
Error Error Error
Desviacion | CV | absoluto Desviacion | CV | absoluto Desviacion | CV | absoluto
Muestra pH estandar | (%) (€3] pH estandar | (%) (€3] pH estandar | (%) (€3)
LR1 10,66 0,07| 0,7 0,07| 103 02| 2 02| 106 01| 1 0,1
LR 2 10,71 0,07 10,6 0,2 10,6 0,1
LR 3 10,57 0,07 10,6 0,2 10,4 0,1
LR 4 10,52 0,07 10,6 0,2 10,6 0,1
Promedio 10,62 0,07 10,5 0,2 10,6 0,1

Tabla E2. Mediciones de conductividad eléctrica (CE) en las muestras (réplicas y control sin planta) a través del tiempo.

Tiempo 1 Tiempo 2 Tiempo 3
Error Error Error
CE Desviacion CvVv absoluto CE Desviaciéon | CV | absoluto CE Desviacién | CV | absoluto
Muestra | (mS/cm) | estdndar (%) (%) (mS/cm) | estdndar | (%) (%) (mS/cm) | estdndar | (%) (%)

SAS1 0,038 0,004 13 0,005 0,03 0,01| 42 0,01 0,021 0,002| 11 0,002
SAS 2 0,030 0,004 0,05 0,02 0,017 0,002
SAS 3 0,031 0,004 0,02 0,01 0,020 0,002
SAS 4 0,020 0,003 0,07 0,03 0,030 0,003
Promedio 0,033 0,004 0,03 0,01 0,020 0,002
SLRN 3.1 1,3 0,4 29 0,4 0,9 03| 23 0,2 1,4 03| 24 0,3
SLRN 3.2 1,0 0,3 1,5 0,3 1,0 0,2
SLRN 3.3 1,8 0,5 1,2 0,3 0,9 0,2
SLRN 3.4 2,7 0,8 0,8 0,2 0,5 0,1
Promedio 1,4 0,4 1,2 0,3 1,1 0,3
SLR3.1 1,7 0,1 37 0,6 0,4 01| 23 0,1 0,6 02| 35 0,2
SLR 3.2 04 0,2 04 0,1 0,5 0,2
SLR 3.3 0,2 0,1 0,6 0,1 0,8 0,3
SLR 3.4 0,3 0,1 04 0,1 04 0,1
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Tiempo 1 Tiempo 2 Tiempo 3
Error Error Error
CE Desviacién CV | absoluto CE Desviacién | CV | absoluto CE Desviacién | CV | absoluto
Muestra | (mS/cm) | estandar (%) (#) (mS/cm) | estandar | (%) (#) (mS/cm) | estandar | (%) (#)

Promedio 0,3 0,1 0,5 0,1 0,6 0,2
LRN 1 70 0,6 0,6 53 13| 25 13 27 9| 31 8
LRN 2 68,9 0,6 38 10 24 7
LRN 3 69,5 0,6 63 16 42 13
LRN 4 68,4 0,5 28 7 22 7
Promedio 69,5 0,6 51 13 31 10
LR1 26,5 0,6 2 0,6 23 3| 12 3 20,8 08| 4 0,8
LR 2 26,3 0,5 25 3 21,4 0,9
LR3 25,4 0,5 30 4 19,8 0,8
LR 4 26,3 0,5 32 4 23,3 0,9
Promedio 26,1 05 26 3 20,6 0,8

Tabla E3. Ecuaciones utilizadas para el tratamiento de errores (Skoog et al., 2005).

Parametro Ecuac_ién
Media de la muestra (x) SRS
Xr=—-
N

Donde:
x;: medida individual.

N: nimero de medidas en la muestra.

Desviacion estandar de la muestra (5)

§ =

| . 2
;Zi:j_'-.xi —X)

N N—-1
Coeficiente de variacion (CV) CV == %100
x
Error absoluto (EA) P = CV
~ 100
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APENDICE F — Volumen de lixiviado generado y mediciones de pH y conductividad en

estas muestras.

Tabla F1. Volumen de lixiviado generado en cada ensayo.

Muestra Tiempo 2 Tiempo 3
Volumen Error del Volumen Error del
Lixiviado (mL) instrumento() (mL) instrumento ()
SAS1 95,6 0,2 - -
SAS 2 109,6 0,2 - -
SAS3 99,2 0,2 - -
SAS 4 154,2 0,2 - -
Promedio 101,5 0,2 - -
SLRN 3.1 137,6 0,2 - -
SLRN 3.2 118,2 0,2 - -
SLRN 3.3 82,2 0,2 - -
SLRN 3.4 2914 0,2 135,6 0,2
Promedio 112,7 0,2 - -
SLR 3.1 81,4 0,2 28,0 0,2
SLR 3.2 63,8 0,2 24,0 0,2
SLR 3.3 27,6 0,2 41,8 0,2
SLR 3.4 268,6 0,2 135,6 0,2
Promedio 57,6 0,2 31,3 0,2
LRN 1 876 1 861 1
LRN 2 818 1 665 1
LRN 3 1118 1 1049 1
LRN 4 814 1 673 1
Promedio 937 1 858 1
LR1 828 1 502 1
LR2 869 1 158 1
LR3 855 1 606 1
LR 4 1176 1 1015 1
Promedio 851 1 422 1

- no presenta
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Tabla F2. Mediciones de pH en los lixiviados de las muestras (réplicas y control sin planta)

a través del tiempo.

Muestra Tiempo 2 Tiempo 3
Desviacién | CV Error Desviaciéon | CV Error
Lixiviado | pH estdndar | (%) | absoluto () | pH estdndar | (%) | absoluto (%)
SAS1 6,3 04| 6 0,4 - -l - -
SAS 2 6,4 0,4 - -
SAS 3 5,7 0,3 - -
SAS 4 6,2 0,4 - -
Promedio 6,1 0,4 - -
SLRN 3.1 75 0,1 1 0,1 - -
SLRN 3.2 75 0,1 - -
SLRN 3.3 76 01 . 3
SLRN 3.4 6,9 0,1 6,8 -
Promedio 75 0,1 - -
SLR3.1 9,1 01| 1 01| 872 01| 2 0,1
SLR 3.2 9.3 01| 79 0,2
SLR 3.3 9.0 01| 81 0,2
SLR 3.4 8,3 01| 86 0,2
Promedio 9,1 0,1 8,1 0,2
LRN 1 71 012 2 01| 6,93 005 1 0,05
LRN 2 7,0 01| 6,84 0,07
LRN 3 6,8 01| 6,90 0,07
LRN 4 6,9 0,1| 6,89 0,07
Promedio 7.0 01| 6,89 0,07
LR1 13,11 0,05| 0,4 0,05| 12,51 0,08 0,6 0,08
LR2 13,08 0,05 12,65 0,08
LR3 13,01 0,05| 12,52 0,08
LR 4 12,80 0,05 11,19 0,07
Promedio | 13,07 0,05| 12,56 0,08

-no determinada
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Tabla F3. Mediciones de conductividad eléctrica (CE) en los lixiviados de las muestras
(réplicas y control sin planta) a través del tiempo.

Muestra Tiempo 2 Tiempo 3
Error Error

CE Desviacion | CV | absoluto CE Desviacion | CV | absoluto
Lixiviado | (mS/cm) | estdndar | (%) (€3] (mS/cm) | estandar | (%) (€3]
SAS1 0,2 0,03| 13 0,03 -
SAS 2 0,2 0,03 -
SAS 3 0,2 0,02 -
SAS 4 0,2 0,03 -
Promedio 0,2 0,03 -
SLRN 3.1 31 2 6 2 -
SLRN 3.2 33 2 ]
SLRN 3.3 29 2 -
SLRN 3.4 23 1 1
Promedio 31 2 -
SLR3.1 9,1 08| 9 0,8 8 2| 21 2
SLR 3.2 8,2 0,7 5 1
SLR3.3 97 0,9 8 2
SLR 34 8,2 0,7 4 1
Promedio 9,0 0,8 7 2
LRN 1 234 11| 5 12 75 2| 3 2
LRN 2 212 11 74 2
LRN 3 224 11 72 2
LRN 4 256 13 120 4
Promedio 223 11 74 2
LR1 106 5| 5 5 53 6| 12 7
LR 2 102 5 45 5
LR 3 97 5 57 7
LR 4 79 4 38 5
Promedio 102 5 51 6

-no determinada
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APENDICE G — Determinacion de Ct en las muestras.

Tabla G1. Datos para la curva de calibracion C+

Concentracion )

Patrones | Masa (+ 0,0001 g) (%) Area
0,50% 1,750 0,62579 1,3182
1% 1,750 1,1286 2,1961
3,0136% 1,750 3,3437 6,0635
5,0136% 1,750 5,4304 9,7067
7,0068% 1,750 7,5541 13,415
9% 1,750 9,6355 17,136
11% 1,750 11,668 20,598
11,9796% 1,750 12,734 22,459

Area

25

20

15

10

Curva de Calibracion

y=1,7478x+0,2246
«”? RZ=1

e

- . .

0] 5 10 15

Concentracion CT {%)

/ # Patrones

Grafica G1. Curva de calibracién Ct
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Tabla G2. Determinacion de Cr en las muestras (réplicas y control sin planta).

Tiempo 1 Tiempo 2 Tiempo 3
C+ | Desviacién | CV Error C+ | Desviaciéon | CV Error C+ | Desviacién | CV Error

Muestra | (%) | estandar | (%) | absoluto (£) | (%) | estandar | (%) | absoluto (£) | (%0) | estdndar | (%) | absoluto (1)
SAS 1 ND ND ND
SAS 2 ND ND ND
SAS 3 ND ND ND
SAS 4 ND ND ND
SLRN 3.1 | ND ND ND
SLRN 3.2 | ND ND ND
SLRN 3.3 | ND ND ND
SLRN 3.4 | ND ND ND
SLR 3.1 ND ND ND
SLR 3.2 ND ND ND
SLR 3.3 ND ND ND
SLR 3.4 ND ND ND
LRN 1 ND ND ND
LRN 2 ND ND ND
LRN3 ND ND ND
LRN 4 ND ND ND
LR1 1,3 01| 11 01| 1,2 0,1 9 0,1|1,17 0,04 4 0,04
LR 2 1,1 01| 14 0,111,125 0,05
LR 3 1,3 01| 14 0,1 1,09 0,04
LR 4 1,2 01| 1,3 0,1 1,08 0,04
Promedio | 1,3 01| 1,3 011,14 0,05

ND: No detectado.
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APENDICE H — Determinacion de Nt en las muestras.

Tabla H1. Determinacion de Nt en las muestras.

Tiempo 1 Tiempo 2 Tiempo 3
Volumen
Volumen | Volumen Volumen | Volumen de Volumen
Masa de muestra| de HCI % Masa de muestra| de HCI | % muestra | de HCI | %
Muestra | (20,0001 g) (mL) (0,1 mL) | Nt | (20,0001 g) (mL) (20,2 mL) | Nt | (20,0001 g)| (mL) |(x0,1mL)| Nt
Blanco 1 25 0,4 0
Blanco 2 25 0,3 0
Blanco 3 25 0,3 0
SAS 3 2,0001 25 0,2|ND 2,0002 25 0,2|ND 2,0008 25 0,2|ND
SLRN 3.2 2,0003 25 0,2|ND 2,0007 25 0,2|ND 2,0003 25 0,2|ND
SLR 3.2 2,0000 25 0,2|ND 2,0004 25 0,2|ND 2,0004 25 0,2|ND
Concentracién de HCI 0,013 M
ND: No detectado.
Tabla H2. Determinacion de Nten un patrdn certificado LECO PART NO. 502-309.
Volumen de | Volumen
Patron Masa muestra de HCI Concentracion % N %N Desviacion | CV | Error
certificado | (x0,0001 g) (mL) (0,1 mL) HCI Diluciéon | muestra | Promedio | estandar | (%) | (x
1 1,0001 25 4,5 0,03 0,2 0,60 0,09| 13| 0,08
2 1,0001 25 9,1 0,01 0,2 0,64
3 1,0003 17,5 7.8 0,03 0,3 0,77

Valor teérico Nt 0,78%
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Tabla H3. Ecuacion empleada para calcular el % de Nt (Laboratorio de Estudios
Ambientales, 1993).

Analisis quimico

Ecuacion

Determinacién de N total mediante el método
Kjeldahl

_ !
%N = (Vygei—VByg) X Cye x —

wm

Donde:

%N: Porcentaje de nitrégeno en la muestra.

Vuer: Volumen de acido usado en la titulacion.
VByci: Volumen de &cido usado en la titulacion del
blanco.

Cuci: Concentracion del acido.

Pm: Peso de la muestra.

APENDICE | — Determinacion de Pr.

Tabla 11. Datos para elaborar de la curva de calibracion N°1 de P+,

Patron P(mg/L) %T | Absorbancia
1 0,053 92,8 0,03
2 0,106 84,8 0,07
3 0,213 69,2 0,2
4 0,531 52,7 0,3
Curva de Calibracion N2 1
0,35
y=0,4995x+ 00,0228
0,3
/0 R?=0,9624
o 0,25
§ 0,2
<
$ 0,15 L
'& # Curvade Calibracion
o /
0,05 Y
0 T T 1
0 0,2 0,4 0,6
Concentracion P (mg/L)

Grafica I1. Curva de calibracion N°1 Pt
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Tabla 12. Parametros de calidad del método. Curva de calibracion N°1.

Sensibilidad de Ml'nima_seﬁal Concen_tracién Ll’mite_ de Limi_te d(_e
calibrado (S) analitica minima deteccion | cuantificacién
distinguible (Sm) | detectable (Cm) (LD) (LC)
0,5 0,2 0,1 mg/L 0,1 mg/L 0,6 mg/L

Tabla 13. Ecuaciones utilizadas para evaluar la calidad del método (Skoog et al., 2001).

Parametro

Ecuacion

Sensibilidad del calibrado (S)

Donde:

S=m

m: pendiente de la curva de calibracion.

Limite de deteccion del método (C,,)

5, =5bl+ kshl

Donde;

Sm: Minima sefial analitica distinguible

Shl: Sefial media

del blanco

shl: Desviacion estandar del blanco

k: Constante.

Donde:
Chm:
detectar.

Concentracion minima que se puede

Tabla 14. Datos para elaborar la curva de calibracion N°2 de Pr.

Patron P (mg/L) %T Absorbancia
1 0,053 92,5 0,03
2 0,106 84,5 0,07
3 0,213 69,2 0,2
4 0,531 55,8 0,3
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y=0,4414x+ 0,0304
R?=0,9369

# Curvade Calibracion

Curva de Calibracion N22
0,3
0,25 =
£ 02
g
2 0,15 L
2
<o /
0,05
L
0 T T 1
0,000 0,200 0,400 0,600
Co ncentracién P {mg/L)

Gréfica 12. Curva de calibracion N° 2 Pr.

Tabla 15. Pardmetros de calidad del método. Curva de calibracion N°2.

Sensibilidad Minima sefal Concentracién Limite de Limite de
de calibrado analitica minima deteccién | cuantificacion
(S) distinguible (Sm) | detectable (Cm) (LD) (LC)
0,4 0,2 0,1 mg/L 0,1 mg/L 0,5 mg/L
Tabla 16. Valores de Pt de los blancos.
Error
P dilucién | P solucion Absoluto
Muestra %T Absorbancia| (mg/L) (mg/L) | Desviacion | CV (%) ()
Blanco 1 * 69,6 0,1574 0,27 2,7 0,3 10 0,3
Blanco 2 * 65,1 0,1864 0,33 3,3 0,3
Blanco 3 69,8 0,1561 0,28 2,8 0,3
Blanco 4 71,4 0,1463 0,26 2,6 0,3
Promedio 2,9 0,3

* Curva de calibracion N°1

Nota: Fueron empleados las réplicas de los blancos para realizar el tratamiento de errores

en el caso de la cuantificacion de Pr, debido a que para esta experiencia no se contd con

réplicas de las muestras, debido a que existieron limitaciones con los reactivos.
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Tabla 7. Determinacion de Pt en las muestras.

g P dilucion P solucion P P,Os Error
£ | Muestra ( +O|\ggts)? 0 %T | Absorbancia (mg/L) | muestra (&
F — (mg/L) (mg/Kg)
SAS 3* 2,0001| 51,1 0,2916 <0,6 ND ND| ND
— |SLRN 3.2 2,0003| 51,7 0,2865 0,6 2,9 74| 337 34
SLR 3.2 2,0000| 53 0,2757 0,6 2,7 67| 309 31
SAS 3* 2,0002 | 55,6 0,2549 <0,6 ND ND| ND
™ |SLRN 3.2 2,0007 | 56,6 0,2472 0,5 2,3 58| 268 27
SLR 3.2 2,0004 | 50,7 0,2950 0,6 3,1 78| 359 36
SAS 3* 2,0008| 51,9 0,2848 <0,6 ND ND| ND
™ |SLRN 3.2 2,0003| 53,6 0,2708 0,5 2,6 65| 296 30
SLR 3.2 2,0004| 50,4 0,2976 0,6 3,2 80| 366 37
*Curva de calibracion N°1
CV=10%

Tabla I18. Ecuaciones empleadas para calcular Pren la muestra (Skoog et al., 2001).

Analisis quimico Ecuaciones
Determinacion de P total mediante absorcion A=—1lo
molecular en el espectro UV y visible N €700

Donde:

A: Absorbancia.
T: Transmitancia.

y=mx+b

Donde:

y: Absorbancia.

m: Pendiente de la curva de calibrado.

x: Concentracion del analito en la dilucion.

b: punto de interseccion con el eje de ordenadas.

Cyp=Vp
E‘t. = ———
J vy

Donde:

Cx: Concentracion del analito en la solucion
original (mg/L).

Cxp: Concentracion del analito en la dilucion
(mg/L).

Vp: Volumen de la dilucién.

Va: Volumen de la alicuota.
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Andlisis quimico

Ecuaciones

Determinaciéon de P total mediante absorcion

molecular en el espectro UV y visible

Donde:

Ca: Concentracion del analito en solucion.
V: Volumen de la solucién.

M- Masa de la muestra.

P (ppm) =

Cy xV,

M.
™ /1000

APENDICE J — Determinacion de Al.

Tabla J1. Datos para elaborar la curva de calibracion de Al.

Patron Al (mg/L) | Absorbancia
Blanco 0 0
1 10,15 0,024
2 20,3 0,049
3 50,75 0,12
5 101,5 0,224

Curva de Calibracion Al

/0

y=0,0022x+ 0,0027
R?=0,9986

/

# Patrones

0,25
0,2
©
€ 0,15
[1+]
2
ﬁ 0,1
<
0,05 //’
0 ;
0 20

40

60

80

Concentracion Al {mg/L)

100

120

Gréfica J1. Curva de calibracion para Al.
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Tabla J2. Valores de los blancos.

Blanco |Absorbancia| Promedio | Desviacion
1 0 0 0,01
2 0,009

Tabla J3. Pardmetros de calidad del método.

Minima sefial

Concentracion Limite de
Sensibilidad de | analitica distinguible | minima detectable deteccién
calibrado (S) (Sm) (Cm) (mg/L) (LD) (mg/L)
0,0022 0,02 9 9

Tabla J4. Determinacion de Al en un patron certificado ALCOA SRC-6.

Al solucién Al
Patrén Masa original muestra | Al,O; Desviacion | CV | Error
certificado | (£0,0001 g) | Absorbancia (mg/L) (%) (%) | Promedio | estdndar | (%) | (£
1 0,4993 0,166 1132,86| 22,689| 429 43,0 0,4 1 0,4
2 0,5052 0,17 1161,43| 22,989| 434
3 0,5012 0,166 1132,86| 22,603| 42,7
Valor tedrico Al,O3=45,8%
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Tabla J5. Determinacion de Al en las muestras (réplicas y control sin planta).

Tiempo 1
Masa Al Dilucion Al solucion Al Muestra | Al2Os | Desviacion | CV Error

Muestra | (£0,0001) | Absorbancia (mg/L) original (mg/L) (%) (%) estandar (%) | absoluto (£)
SAS 1 1,0006 0,055 23,773 0,24 0,90 0,07 8 0,07
SAS 2 1,0005 0,062 / 26,955 0,27| 1,02 0,08
SAS 3 1,0001 0,054 / 23,318 0,23 0,88 0,07
SAS 4 1,0002 0,059 / 25,591 0,26| 0,97 0,08

Promedio 25 0,25 0,93 0,07
SLRN 3.1 1,0008 0,087 38,318 0,38 1,4 0,2 13 0,2
SLRN 3.2 1,0007 0,084 / 36,955 0,37 14 0,2
SLRN 3.3 1,0006 0,105 / 46,500 0,46 1,8 0,2
SLRN 3.4 1,0002 0,149 / 66,500 0,66 2,5 0,3

Promedio 41 0,41 15 0,2
SLR 3.1 1,0002 0,145 64,682 0,6 2,4 0,6 32 0,8
SLR 3.2 1,0007 0,096 / 42,409 0,4 1,6 0,5
SLR 3.3 1,0005 0,08 / 35,136 0,4 1,3 0,4
SLR 34 1,0006 0,089 / 39,227 0,4 15 0,5

Promedio 47 0,5 1,8 0,6
LRN 1* 1,0000 0,1080 47,864 1197 12,0| 45,2 0,9 2 0,9
LRN 2* 1,0001 0,104 46,045 1151 11,5| 435 0,9
LRN 3* 1,0005 0,1050 46,500 1163 11,6 439 0,9
LRN 4* 1,0000 0,1110 49,227 1231 12,3| 46,5 0,9

Promedio 46,803 1170 11,7| 44,2 0,9
LR 1* 0,9999 0,1 44,227 1106 11,1 41,8 1 2 0,9
LR 2* 1,0007 0,097 42,864 1072 10,7| 405 0,8
LR 3* 1,0009 0,096 42,409 1060 10,6| 40,0 0,8
LR 4* 0,9999 0,098 43,318 1083 10,8| 40,9 0,8

Promedio 43,167 1079 10,8| 40,8 0,8
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Tiempo 2

Masa Al Dilucién Al solucién Al Muestra | Al2O; CcVv Error

Muestra | (£0,0001) | Absorbancia (mg/L) original (mg/L) (%) | Desviacién | (%) | absoluto (%)
SAS 1 1,0005 0,049 21,045 0,21 0,79 0,07 8 0,06
SAS 2 1,0005 0,057 / 24,682 0,25| 0,93 0,07
SAS 3 1,0004 0,055 / 23,773 0,24 0,90 0,07
SAS 4 1,0007 0,057 / 24,682 0,25| 0,93 0,07
Promedio 23 0,23| 0,88 0,07
SLRN 3.1 1,0002 0,092 40,591 0,41| 153 0,06 4 0,06
SLRN 3.2 1,0004 0,095 / 41,955 0,42 1,58 0,06
SLRN 3.3 1,0007 0,088 / 38,773 0,39| 1,46 0,06
SLRN 3.4 1,0002 0,071 / 31,045 0,31 1,17 0,05
Promedio 40 0,40| 1,53 0,06
SLR3.1 0,9999 0,086 37,864 0,38| 143 0,09 6 0,09
SLR 3.2 1,0004 0,079 / 34,682 0,35| 1,31 0,08
SLR 3.3 1,0002 0,089 / 39,227 0,39 1,48 0,09
SLR 3.4 0,9999 0,083 / 36,500 0,37| 1,38 0,08
Promedio 37 0,37 141 0,08
LRN 1* 1,0006 0,1090 48,318 1208 12,1 46 1 3 1
LRN 2* 1,0003 0,1070 47,409 1185 11,8 45 1
LRN 3* 1,0004 0,1030 45,591 1140 114 43 1
LRN 4* 1,0002 0,1160 51,500 1288 12,9 49 1
Promedio 47,106 1178 11,8 44 1
LR 1* 1,0007 0,101 44,682 1117 11,2 42 1 3 1
LR 2* 1,0000 0,1000 44,227 1106 11,1 42 1
LR 3* 1,0003 0,096 42,409 1060 10,6 40 1
LR 4* 1,0004 0,098 43,318 1083 10,8 41 1
Promedio 43,773 1094 10,9 41 1
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Tiempo 3

Masa Al Dilucién Al solucion Al Muestra | Al2Os | Desviacion | CV Error

Muestra | (£0,0001) | Absorbancia (mg/L) original (mg/L) (%) (%) estandar (%) | absoluto ()
SAS 1 1,0003 0,057 24,7 0,25 0,93 0,03 3 0,03
SAS 2 1,0000 0,06 / 26,0 0,26| 0,98 0,03
SAS 3 0,9999 0,058 / 25,1 0,25| 0,95 0,03
SAS 4 0,9999 0,059 / 25,6 0,26| 0,97 0,03

Promedio 25,3 0,25| 0,96 0,03
SLRN 3.1 1,0002 0,088 38,773 0,39 15 0,1 8 0,1
SLRN 3.2 1,0007 0,099 / 43,773 0,44 1,7 0,1
SLRN 3.3 1,0006 0,086 / 37,864 0,38 1,4 0,1
SLRN 3.4 1,0005 0,104 / 46,045 0,46 1,7 0,1

Promedio 40,136 0,40 15 0,1
SLR3.1 1,0006 0,116 51,500 0,51 1,9 0,2 11 0,2
SLR 3.2 1,0007 0,096 / 42,409 0,42 1,6 0,2
SLR 3.3 1,0004 0,116 / 51,500 0,51 1,9 0,2
SLR 3.4 1,0006 0,08 / 35,136 0,35 1,3 0,1

Promedio 48 0,48 1,8 0,2
LRN 1* 1,0000 0,0890 39,227 981 98| 37,1 1 2 0,6
LRN 2* 1,0006 0,0920 40,591 1015 10,1| 38,3 0,8
LRN 3* 1,0006 0,0900 39,682 992 99| 375 0,7
LRN 4* 1,0003 0,1000 44,227 1106 11,1 418 0,8

Promedio 39,833 996 10,0| 37,6 0,8
LR 1* 0,9999 0,097 42,864 1072 10,7| 405 1 2 0,7
LR 2* 1,0005 0,096 42,409 1060 10,6| 40,0 0,8
LR 3* 1,0003 0,099 43,773 1094 10,9| 413 0,8
LR 4* 1,0000 0,0960 42,409 1060 10,6| 40,1 0,8

Promedio 43,015 1075 10,8| 40,6 0,8

*Muestras con un factor de dilucion de 1/25
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Tabla J6. Determinacion de Al en los lixiviados de las muestras (réplicas y control sin

planta).

(@}

=3 Al Dilucién Al solucion

E .I\_/Itfestra Absorcion (mg/L) Absorcion | original (mg/L)
Lixiviado
SAS1 <9

o |SAS2 <9
SAS 3 <9
SAS 4 <9
SLRN 3.1 <9

N SLRN 3.2 <9
SLRN 3.3* <9
SLRN 3.4 <9

™ |SLRN 3.4 <9
SLR 3.1 0,132 59
SLR 3.2 <9

™ | SLR 3.3* 0,011 3,773 38
SLR 34 0,071 31
Intervalo [6,59]
SLR 3.1* 0,063 27,409 274
SLR 3.2* 0,112 49,682 497

™ |SLR 3.3 0,044 19
SLR 34 0,170 76
Intervalo [19,497]

*Muestras con un factor de dilucion de 1/10

Tabla J7. Ecuaciones empleadas para calcular Al en la muestra,

Andlisis quimico

Ecuaciones

Determinacion de concentracion elemental por
absorcién y emisién atémica.

y=mx+Db

Donde:

y: sefial del equipo.

m: Pendiente de la curva de calibrado.

X: Concentracion del analito en la dilucién.

b: punto de interseccion con el eje de las ordenadas.

E,-Yzf_\'gxlr’p
V4
Donde:
Cx: concentracion del analito en la solucion
original.

Cxp: concentracion del analito en la dilucion.
Vp: volumen de la dilucion.
Va: volumen de la alicuota.
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Andlisis quimico

Ecuaciones

Determinacion de concentracion elemental por

absorcién y emisién atémica.

o Cyx V
Yapi/p = = 100
Py,

Donde:

Ca: Concentracion del analito en solucion.
V: Volumen de la solucién.

P... Peso de la muestra.

APENDICE K — Determinacion de Fe en las muestras.

Tabla K1. Datos para elaborar la curva de calibracién de Fe,

Patron Fe (mg/L) | Absorbancia
1 10 0,025
2 25 0,053
3 40 0,092
4 50 0,113
5 60 0,129
6 100 0,224

Curva de Calibracion Fe

0,25
y=0,0022x+ 0,0007
0,2 / R?=0,998

o
(=)
€ 0,15
-e /
-‘-:3 0.4 eP
< / atrones

0,05 /

0 T T T T T 1
0 20 40 60 80 100 120

Concentracion Fe {mg/L)

Gréfica K1. Curva de calibracion para Fe.




Tabla K2. Valores de los blancos.

Blanco |Absorbancia| Promedio | Desviacion
1 0,003 0,003 0,0007
2 0,002

Tabla K3. Parametros de calidad del método.

Sensibilidad Minima sefial Concentracion Limite de Limite de
de calibrado analitica minima detectable deteccion cuantificacion
(S) distinguible (Sm) (Cm) (mg/L) (LD) (mg/L) | (LC) (mg/L)
0,002 0,005 1 1 4

Tabla K4. Determinacion de Fe en un patron certificado ALCOA SRC-6.

Fe solucion Fe
Patrén Masa original muestra | Fe,Oj Desviacion Error
certificado | (20,0001 g) | Absorbancia (mg/L) (%) (%) | Promedio | estAdndar | (%) | (z
1 0,4993 0,266 740,59 | 14,833| 21,19 21,1 0,1 0,1
2 0,5052 0,268 746,47 | 14,776| 21,11
3 0,5012 0,265 737,65 14,718| 21,03

Valor tedrico Fe,0O5=20,0%
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Tabla K5. Determinacion de Fe en muestras (réplicas y control sin planta).

Tiempo 1
Masa Fe Fe solucion Fe Muestra | Fe,Os| Desviacion | CV Error

Muestra | (£0,0001) | Absorbancia | Dilucion(mg/L) |original (mg/L) (%) (%) estandar | (%) | absoluto (1)
SAS 1 1,0006 0,119 53 0,53| 1,551 0,05 3 0,05
SAS 2 1,0005 0,126 / 56 0,56| 1,60 0,05
SAS 3 1,0001 0,125 / 56 0,55| 1,59 0,05
SAS 4 1,0002 0,135 / 60 0,60 1,72 0,05
Promedio 55 0,55| 1,56 0,05
SLRN 3.1 1,0008 0,165 74 0,74 2,1 0,2 10 0,2
SLRN 3.2 1,0007 0,142 / 63 0,63 1,8 0,2
SLRN 3.3 1,0006 0,17 / 76 0,76 2,2 0,2
SLRN 3.4 1,0002 0,22 / 99 0,99 2,8 0,3
Promedio 71 0,71 2,0 0,2
SLR 3.1 1,0002 0,281 126 1,3 3,6 08| 30 1
SLR 3.2 1,0007 o191 —— | 86 09| 24 0,7
SLR 3.3 1,0005 0,161 / 72 0,7 2,1 0,6
SLR 3.4 1,0006 0,178 / 80 0,8 2,3 0,7
Promedio 95 0,9 2,7 0,8
LRN 1* 1,0000 0,1400 63 1582 15,8 45 3 6 3
LRN 2* 1,0001 0,124 56 1401 14,0 40 2
LRN 3* 1,0005 0,1360 61 1537 15,4 44 3
LRN 4* 1,0000 0,1270 57 1435 14,3 41 2
Promedio 60 1507 15,1 43 3
LR 1* 0,9999 0,18 81 2037 20,4 58 1 2 1
LR 2* 1,0007 0,183 83 2071 20,7 59 1
LR 3* 1,0009 0,177 80 2003 20,0 57 1
LR 4* 0,9999 0,189 86 2139 21,4 61 1
Promedio 81 2037 20,4 58 1




Tiempo 2

Masa Fe Fe solucion Fe Muestra | Fe2Os | Desviacion | CV Error

Muestra | (£0,0001) | Absorbancia | Dilucion(mg/L) |original (mg/L) (%) (%) | estandar | (%) | absoluto ()
SAS 1 1,0005 0,171 76 0,8 2,2 04| 25 0,6
SAS 2 1,0005 0,126 / 56 0,6 1,6 0,4
SAS 3 1,0004 0,106 / 47 0,5 1,3 0,3
SAS 4 1,0007 0132 —— | 59 06| 17 0,4
Promedio 60 0,6 1,7 0,4
SLRN 3.1 1,0002 0,154 69 0,69 2,0 0,1 5 0,1
SLRN 3.2 1,0004 0,17 / 76 0,76 2,2 0,1
SLRN 3.3 1,0007 0,162 / 72 0,72 2,1 0,1
SLRN 3.4 1,0002 0,144 / 65 0,65 18 0,1
Promedio 72 0,72 2,1 0,1
SLR 3.1 1,0006 0,221 99 1,0 2,8 03| 12 0,3
SLR 3.2 1,0007 0,184 / 82 0,8 2,4 0,3
SLR 3.3 1,0004 0,231 / 104 1,0 3,0 0,4
SLR 3.4 1,0006 0,172 / 77 0,8 2,2 0,3
Promedio 95 0,9 2,7 0,3
LRN 1* 1,0006 0,1360 61 1537 15,4 44 1 3 1
LRN 2* 1,0003 0,1380 62 1560 15,6 45 1
LRN 3* 1,0004 0,1300 59 1469 14,7 42 1
LRN 4* 1,0002 0,1460 66 1651 16,5 47 1
Promedio 61 1522 15,2 43 1
LR 1* 1,0007 0,191 86 2162 21,6 62 3 4 3
LR 2* 1,0000 0,1800 81 2037 20,4 58 2
LR 3* 1,0003 0,175 79 1980 19,8 57 2
LR 4* 1,0004 0,176 80 1991 19,9 57 2
Promedio 82 2060 20,6 59 2
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Tiempo 3
Masa Fe Fe solucion Fe Muestra | Fe.Os| Desviacion | CV Error

Muestra | (£0,0001) | Absorbancia | Dilucion(mg/L) |original (mg/L) (%) (%) | estandar | (%) | absoluto (+)
SAS 1 1,0003 0,123 55 0,55 1,6 0,1 7 0,1
SAS 2 1,0000 0,141 / 63 0,63 1,8 0,1
SAS 3 0,9999 0,127 / 56 0,56 1,6 0,1
SAS 4 0,9999 o121 —— | 54 054| 15 0,1
Promedio 58 0,58 1,7 0,1
SLRN 3.1 1,0002 0,154 69 0,69 2,0 0,07 7 0,1
SLRN 3.2 1,0007 0,163 / 73 0,73 2,1 0,1
SLRN 3.3 1,0006 0,154 / 69 0,69 2,0 0,1
SLRN 3.4 1,0005 0,162 / 72 0,72 2,1 0,1
Promedio 70 0,70 2,0 0,1
SLR 3.1 0,9999 0,185 83 0,8 2,4 03| 13 0,3
SLR 3.2 1,0004 0,144 / 65 0,6 1,8 0,2
SLR 3.3 1,0002 0,167 / 75 0,7 2,1 0,3
SLR 3.4 0,9999 0,204 / 92 0,9 2,6 0,3
Promedio 74 0,7 2,1 0,3
LRN 1* 1,0000 0,1390 63 1571 16 45 3 7 3
LRN 2* 1,0006 0,1460 66 1651 16 47 3
LRN 3* 1,0006 0,1270 57 1435 14 41 3
LRN 4* 1,0003 0,1520 69 1719 17 49 3
Promedio 62 1552 16 44 3
LR 1* 0,9999 0,186 84 2105 21,1 60 2 4 2
LR 2* 1,0005 0,176 80 1991 19,9 57 2
LR 3* 1,0003 0,189 86 2139 21,4 61 2
LR 4* 1,0000 0,1800 81 2037 20,4 58 2
Promedio 83 2079 20,8 59 2

*Muestras con un factor de dilucion de 1/25
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Tabla K6. Determinacion de Fe en el lixiviado de las muestras (réplicas y control sin planta).

8 | Muestra

g Fe Fe solucion

F | Lixiviado | Absorbancia | Dilucibn(mg/L) | Absorbancia | original (mg/L)
SAS 1 0 <3,8

o | SAS2 -0,002 <3,8
SAS 3 -0,001 <3,8
SAS 4 0,003 <3,8
SLRN 3.1 0,008 <3,8

o | SLRN 3.2 0,008 <3,8
SLRN 3.3 0,007 <3,8
SLRN 3.4 0,008 <3,8

™ |SLRN 3.4 0,005 <3,8
SLR 3.1 0,182 82
SLR 3.2 0,052 23

™ |SLR 3.3 0,133 60
SLR 34 0,115 52

Intervalo [23,82]

SLR 3.1* 0,067 30,1363636 301
SLR 3.2* 0,161 73

™ |SLR 3.3 0,166 75
SLR 3.4 0,102 46

Intervalo [46,301]

*Muestra con un factor de dilucién de 1/10
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APENDICE L — Determinacion de Mg en las muestras.

Tabla L1. Datos para elaborar la curva de calibracion de Mg.

Patron | Mg (mg/L) | Absorbancia
Blanco 0,042
1 0,36
2 0,686
Curva de Calibracion Mg
0,8
y=0,161x+0,0407
0,7 R?=0,9999
0,6 /
0,5
0,4
/ # Patrones
0,3
0,2
0,1 /
0 T T T T T T T T 1
0,5 1 1,5 2 2,5 3 3,5 4 4,5
Gréfica L1. Curva de calibracion para Mg.
Tabla L2. Valores de los blancos.
Blanco | Absorbancia| Promedio | Desviacion
0,04 0,03 0,02
2 0,01
Tabla L3. Parametros de calidad del método.
Minima sefial Concentracion Limite de
Sensibilidad de analitica minima detectable | deteccién (LD)
calibrado (S) distinguible (Sm) (Cm) (mg/L) (mg/L)
0,2 0,09 04 0,4
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Tabla L4. Determinacion de Mg en un patron certificado ALCOA SRC-6.

Mg solucion Mg
Patron Masa original muestra | MgO Desviacion | CV | Error
certificado | (20,0001 g) | Absorbancia (mg/L) (%) (%) | Promedio | estandar | (%) | (%
1 0,4993 0,175 3,059 0,061| 0,10 0,104 0,002 2| 0,002
2 0,5052 0,18 3,208 0,063| 0,11
3 0,5012 0,178 3,148 0,063| 0,10
Valor teérico MgO=0,18%
Tabla L5. Determinacion de Mg en las muestras (réplicas y control sin planta).
Tiempo 1
Mg Mg solucion Mg

Masa Dilucion original Muestra | MgO | Desviacion | CV Error
Muestra | (£0,0001) | Absorbancia | (mg/L) (mg/L) (mg/Kg) | (mg/Kg) | estandar | (%) | absoluto (%)
SAS 1 1,0006 0,063 0,14 14 23 8| 26 6
SAS 2 1,0005 0,078 / 0,23 23 38 10
SAS 3 1,0001 0,068 — | 0,17 17 28 7
SAS 4 1,0002 0,083 / 0,26 26 44 11
Promedio 0,18 18 30 8
SLRN 3.1 1,0008 0,299 1,6 160 266 82| 29 77
SLRN 3.2 1,0007 0,246 / 13 127 211 61
SLRN 3.3 1,0006 0,402 / 2,2 224 372 108
SLRN 3.4 1,0002 0,792 / 5 467 774 224
Promedio 1,7 171 283 82
SLR 3.1 1,0002 0,083 0,26 26 44 3 7 3
SLR 3.2 1,0007 0,082 / 0,26 26 43 3
SLR 3.3 1,0005 0,088 — | 0,29 29 49 3
SLR 3.4 1,0006 0,092 / 0,32 32 53 4
Promedio 0,27 27 45 3
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Tiempo 1

Mg Mg solucion Mg
Masa Dilucion original Muestra | MgO | Desviacion | CV Error

Muestra | (£0,0001) | Absorbancia | (mg/L) (mg/L) (mg/Kg) | (mg/Kg) | estdndar | (%) | absoluto (%)
LRN 1* 1,0000 0,6640 3,804 95 0,95 1,58 0,02 2 0,03
LRN 2* 1,0001 0,6600 3,780 95 0,95 1,57 0,03
LRN 3* 1,0005 0,6450 3,692 92 0,92 1,53 0,03
LRN 4* 1,0000 0,7030 4,033 101 1,01 1,67 0,03
Promedio 3,759 94 0,94 1,56 0,03
LR1 0,9999 0,233 1,27 127 211 5 3 5
LR 2 1,0007 0,231 / 1,26 126 209 6
LR 3 1,0009 0,223 / 1,21 121 201 6
LR 4 0,9999 0,229 / 1,25 125 207 6
Promedio 1,25 125 207 6

Tiempo 2
Mg Mg solucion Mg
Masa Dilucion original Muestra | MgO | Desviacion | CV Error

Muestra | (£0,0001) | Absorbancia | (mg/L) (mg/L) (mg/Kg) | (mg/Kg) | estandar | (%) | absoluto (%)
SAS 1 1,0005 0,066 0,16 16 26 6| 19 5
SAS 2 1,0005 0,076 / 0,22 22 36 7
SAS 3 1,0004 0,067 / 0,16 16 27 5
SAS 4 1,0007 0,068 / 0,17 17 28 5
Promedio 0,18 18 30 6
SLRN 3.1 1,0002 0,288 15 154 255 31| 11 28
SLRN 3.2 1,0004 0,348 / 1,9 191 316 35
SLRN 3.3 1,0007 0,312 / 1,7 168 279 31
SLRN 3.4 1,0002 0,205 / 11 111 184 20
Promedio 1,7 171 283 31
SLR 3.1 0,9999 0,066 0,29 29 48 3 6 3
SLR 3.2 1,0004 0,071 0,32 32 53 3
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Tiempo 1

Mg Mg solucion Mg
Masa Dilucion original Muestra | MgO | Desviacion | CV Error

Muestra | (£0,0001) | Absorbancia | (mg/L) (mg/L) (mg/Kg) | (mg/Kg) | estdndar | (%) | absoluto (%)
SLR 3.3 1,0002 0,072 0,33 33 54 3
SLR 3.4 0,9999 0,067 / 0,30 30 49 3
Promedio 0,31 31 52 3
LRN 1* 1,0006 0,7400 4,250 106 1,06 18 0,1 8 0,1
LRN 2* 1,0003 0,6380 3,651 91 0,91 15 0,1
LRN 3* 1,0004 0,7130 4,092 102 1,02 1,7 0,1
LRN 4* 1,0002 0,6260 3,581 90 0,90 15 0,1
Promedio 3,998 100 1,00 1,7 0,1
LR1 1,0007 0,231 1,26 126 209 10 5 10
LR 2 1,0000 0,213 / 1,16 116 192 10
LR 3 1,0003 0,229 / 1,25 125 207 10
LR 4 1,0004 0,230 / 1,26 125 208 10
Promedio 1,22 122 203 10

Tiempo 3
Mg Mg solucion Mg
Masa Dilucion original Muestra | MgO | Desviacion | CV Error

Muestra | (£0,0001) | Absorbancia | (mg/L) (mg/L) (mg/Kg) | (mg/Kg) | estandar | (%) | absoluto (%)
SAS 1 1,0003 0,072 0,19 19 32 2 7 2
SAS 2 1,0000 0,076 / 0,22 22 36 3
SAS 3 0,9999 0072 _— | 0,19 19 32 2
SAS 4 0,9999 0,07 / 0,18 18 30 2
Promedio 0,20 20 34 2
SLRN 3.1 1,0002 0,3 1,6 161 267 36| 14 36
SLRN 3.2 1,0007 0,334 / 1,8 182 302 42
SLRN 3.3 1,0006 0,264 / 1,4 139 230 32
SLRN 3.4 1,0005 0,289 15 154 256 36
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Tiempo 3

Mg Mg solucion Mg
Masa Dilucion original Muestra | MgO | Desviacion | CV Error

Muestra | (£0,0001) | Absorbancia | (mg/L) (mg/L) (mg/Kg) | (mg/Kg) | estdndar | (%) | absoluto (%)
Promedio 1,6 161 266 37
SLR 3.1 1,0006 0,084 0,27 27 45 12| 22 10
SLR 3.2 1,0007 01— 0,37 37 61 13
SLR3.3 -
SLR 3.4 1,0006 0,08 / 0,24 24 40 9
Promedio 0,32 32 53 12
LRN 1* 1,0000 0,6210 3,551 89 0,89 1,47 0,08 5 0,08
LRN 2* 1,0006 0,6090 3,481 87 0,87 1,44 0,07
LRN 3* 1,0006 0,6700 3,839 96 0,96 1,59 0,08
LRN 4* 1,0003 0,6010 3,434 86 0,86 1,42 0,07
Promedio 3,624 91 0,91 1,50 0,08
LR1 0,9999 0,227 1,24 124 205 3 1 3
LR 2 1,0005 0222 — | 1,21 121 200 2
LR 3 1,0003 0,226 / 1,23 123 204 2
LR 4 1,0000 0228 — | 1,24 124 206 2
Promedio 1,23 123 203 2

*Muestras con un factor de dilucion de 1/25.
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Tabla L6. Determinacion de Mg en los lixiviados de las muestras (réplicas y control sin planta).

Mg
S Mg solucion Error
g Dilucion original absoluto
[ Muestra Absorbancia | (mg/L) (mg/L) | Desviacién | CV (%) (€3]
Lixiviado
SAS 17 0,123 0,6 31 1 29 0,9
SAS 2° 0,145 0,8 4 1
N | SAS 3 0,086 0,4 2,0 0,6
SAS 4° 0,128 0,7 3 1
Promedio 0,6 3,0 0,9
SLRN 3.1° 0,601 3,4 687 176 31 213
SLRN 3.2° 0,575 3,3 656 203
™~ [SLRN 3.3 0,517 2,9 368 114
SLRN 3.4° 0,424 2,4 479 148
Promedio 3,2 570 177
™ |SLRN 34" 226 70
SLR 3.1% 0,267 15 7 2 39 3
SLR 3.2° 0,235 1,3 6 3
™ |SLR 3.3° 0,07 0,3 3 1
SLR 3.4 0,203 11 5 2
Promedio 1,0 6 2
SLR 3.1° 0,179 1,0 10 3 35 3
SLR 3.2° 0,094 0,5 5 2
™ |SLR 3.3° 0,145 0,8 8 3
SLR 3.4% 0,118 0,6 3 1
Promedio 0,7 7 3

®Muestra con un factor de dilucion de 1/5.
YMuestra con un factor de dilucién de 1/200.
“Muestra con un factor de dilucion de 1/10.




APENDICE M — Determinacion de K en las muestras.

Tabla M1. Datos para elaborar la curva de calibracion de K.

Patrén K (mg/L) | Intensidad
1 0,5 3033
2 1 6303
3 2 13462
4 4 25502
5 5 30709
35000 Cur
y=6184,9x+ 339,47
RZ=0,9978
30000 I
25000
20000
# Patrones
15000 //
10000 //
5000
0 T T T

Grafica M1. Curva de calibracion para K.

Tabla M2. Valores de los blancos.

Blanco Intensidad | Promedio | Desviacién
1 238 147
2 56
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Tabla M3. Parametros de calidad del método.

Minima sefial Concentracion Limite de Limite de
Sensibilidad de analitica minima detectable | deteccion (LD) | cuantificacién
calibrado (S) | distinguible (Sm) (Cm) (mg/L) (mg/L) (LC) (mg/L)
3467 533 0,06 0,06 0,2

Tabla M4. Determinacion de K en un patron certificado ALCOA SRC-6.

K solucion K
Patrén Masa original muestra | K,O Desviacion | CV | Error
certificado | (20,0001 g) | Intensidad (mg/L) (%) (%) | Promedio | estdndar | (%) | (z
1 0,4993 8166 1,326 0,027 | 0,032 0,035 0,002 6 | 0,002
2 0,5052 8887 1,483 0,029 | 0,035
3 0,5012 8977 1,503 0,030 | 0,036
Valor tedrico K,0=0,062%
Tabla M5. Determinacion de K en las muestras (réplicas y control sin planta).
Tiempo 1
K K solucion K Error
Masa Dilucion | original | Muestra K20 Desviacion | CV | absoluto
Muestra | (£0,0001) | Intensidad | (mg/L) (mg/L) (mg/KQ) (mg/KQ) estandar | (%) (€3]
SAS 1 1,0006 8894 1,38 138 333 20 6 20
SAS 2 1,0005 9583 — | 1,49 149 360 6 22
SAS 3 1,0001 8577 / 1,33 133 321 6 19
SAS 4 1,0002 9528 / 1,49 149 358 6 21
Promedio 1,40 140 338 6 20
SLRN 3.1 1,0008 11665 1,83 183 441 8 2 8
SLRN 3.2 1,0007 11397 1,79 179 430 2 9
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Tiempo 1
K K solucion Error
Masa Dilucion | original K Muestra K0 Desviacion | CV | absoluto
Muestra | (¥0,0001) | Intensidad | (mg/L) (mg/L) (mg/Kg) | (mg/Kg) | estandar | (%) (€3]
SLRN 3.3 1,0006 11807 1,85 185 446 2 9
SLRN 3.4 1,0002 15050 / 2,38 238 573 2 11
Promedio 1,82 182 439 2 9
SLR 3.1 1,0002 9046 1,41 141 339 17 5 17
SLR 3.2 1,0007 8926 / 1,39 139 334 5 17
SLR 3.3 1,0005 9734 / 1,52 152 366 5 18
SLR 3.4 1,0006 10061 / 1,57 157 378 5 19
Promedio 1,44 144 346 5 17
LRN 1* 1,0000 8984 1,40 34,9 3494 8418 121 1 119
LRN 2* 1,0001 9144 1,42 35,6 3559 8573 1 86
LRN 3* 1,0005 9233 1,44 35,9 3593 8656 1 87
LRN 4* 1,0000 9572 1,49 37,3 3732 8991 1 90
Promedio 1,42 35,5 3549 8549 1 85
LR1 0,9999 5818 0,89 89 213 3 1 3
LR 2 1,0007 5721 _— | 0,87 87 210 1 2
LR 3 1,0009 5688 / 0,86 86 208 1 2
LR 4 0,9999 5550 _— | 0,84 84 203 1 2
Promedio 0,87 87 210 1 2
Tiempo 2
K K solucion Error
Masa Dilucion | original K Muestra K20 Desviacion | CV | absoluto
Muestra | (£0,0001) | Intensidad | (mg/L) (mg/L) (mg/Kg) (mg/Kg) | estandar | (%) (%)

SAS 1 1,0005 7534 1,16 116 280 20 7 18
SAS 2 1,0005 8508 / 1,32 132 318 7 22
SAS 3 1,0004 8252 / 1,28 128 308 7 22
SAS 4 1,0007 8731 1,36 136 327 7 23
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Tiempo 2
K K solucién Error
Masa Dilucion | original K Muestra K0 Desviacion | CV | absoluto
Muestra | (£0,0001) | Intensidad | (mg/L) (mg/L) (mg/Kg) (mg/Kg) | estdndar | (%) (€3]
Promedio 1,25 125 302 7 21
SLRN 3.1 1,0002 11152 1,7 175 421 29 7 29
SLRN 3.2 1,0004 12213 / 19 192 462 7 32
SLRN 3.3 1,0007 10751 / 1,7 168 405 7 28
SLRN 3.4 1,0002 8552 / 1,3 133 320 7 22
Promedio 1,8 178 430 7 30
SLR 3.1 0,9999 8101 1,25 126 302 20 6 19
SLR 3.2 1,0004 8819 / 1,37 137 330 6 20
SLR 3.3 1,0002 9111 / 1,42 142 342 6 20
SLR 3.4 0,9999 7623 / 1,18 118 284 6 17
Promedio 1,35 135 325 6 19
LRN 1* 1,0006 7727 1,2 30 2984 7190 1223 19 1352
LRN 2* 1,0003 5572 0,8 21 2114 5094 19 968
LRN 3* 1,0004 7771 1,2 30 3003 7234 19 1374
LRN 4* 1,0002 6172 0,9 24 2357 5679 19 1079
Promedio 1,1 27 2700 6506 19 1236
LR1 1,0007 7823 1,21 121 291 11 4 11
LR 2 1,0000 7547 / 1,17 117 281 4 11
LR 3 1,0003 8107 — | 1,26 126 302 4 12
LR 4 1,0004 6473 / 0,99 99 239 4 10
Promedio 1,21 121 292 4 12
Tiempo 3
K K solucién Error
Masa Dilucion | original K Muestra K0 Desviacion | CV | absoluto
Muestra | (£0,0001) | Intensidad | (mg/L) (mg/L) (mg/Kg) (mg/Kg) | estdndar | (%) (€3]

SAS 1 1,0003 8771 1,36 136 328 10 3 10
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Tiempo 3

K K solucion Error
Masa Dilucion | original K Muestra K0 Desviacion | CV | absoluto
Muestra | (¥0,0001) | Intensidad | (mg/L) (mg/L) (mg/Kg) | (mg/Kg) | estandar | (%) (€3]

SAS 2 1,0000 9073 1,41 141 340 3 10
SAS 3 0,9999 8546 / 1,33 133 320 3 10
SAS 4 0,9999 9191 / 1,43 143 345 3 10
Promedio 1,37 137 329 3 10
SLRN 3.1 1,0002 11086 1,7 174 419 23 6 23
SLRN 3.2 1,0007 11270 / 1,8 177 425 6 26
SLRN 3.3 1,0006 10186 / 1,6 159 383 6 23
SLRN 3.4 1,0005 10818 / 1,7 169 408 6 24
Promedio 17 170 409 6 25
SLR 3.1 1,0006 9807 1,53 153 369 19 5 18
SLR 3.2 1,0007 9857 / 1,54 154 370 5 19
SLR 3.3 1,0004 10675 / 1,67 167 402 5 20
SLR 3.4 1,0006 7427 / 1,15 115 276 5 14
Promedio 1,58 158 380 5 19
LRN 1* 1,0000 4968 0,75 19 1871 4507 416 9 409
LRN 2* 1,0006 4675 0,70 18 1751 4220 9 380
LRN 3* 1,0006 5518 0,84 21 2092 5040 9 454
LRN 4* 1,0003 5031 0,76 19 1896 4567 9 411
Promedio 0,76 19 1905 4589 9 413
LR1 0,9999 6808 1,05 105 252 2 1 2
LR 2 1,0005 6691 / 1,03 103 247 1 2
LR 3 1,0003 6738 _— | 1,03 103 249 1 2
LR 4 1,0000 5725 / 0,87 87 210 1 2
Promedio 1,04 104 249 1 2

*Muestra con un factor de dilucién de 1/25.
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Tabla M6. Determinacion de K en los lixiviados de las muestras (réplicas y control sin muestra).

8| Muestra K solucion Error
£ K Dilucién | original absoluto
[ Lixiviado Intensidad (mg/L) (mg/L) Desviacion | CV (%) (€3]
SAS 1° 16554 2,62 13,1 0,2 2 0,2
SAS 2° 17093 2,71 13,5 0,3
™ | SAS 3 16679 2,64 13,2 0,3
SAS 4° 19070 3,03 15,1 0,3
Promedio 2,66 13,3 0,3
SLRN 3.1° 9581 1,5 299 32 11 32
SLRN 3.2° 10496 1,6 328 36
™ | SLRN 3.3° 8527 1,3 265 29
SLRN 3.4° 6747 1,0 207 23
Promedio 1,5 297 33
® |SLRN 3.4° 0,5 96 11
SLR 3.1° 36334 58 145 20 16 23
SLR 3.2° 29178 4,7 117 19
™~ | SLR 3.3 14778 2,3 23 4
SLR3.4°% 29968 4.8 120 19
Intervalo 4,3 [23,145] 21
SLR3.1¢ 28457 4,5 45 10 18 8
o SLR 3.3° 12346 19 19 3
SLR 3.4° 20537 3,3 16 3
Intervalo 3,2 [19,45] 9

#Muestra con un factor de dilucion de 1/5.

® Muestra con un factor de dilucién de 1/200.
¢ Muestra con un factor de dilucion de 1/125.
d Muestra con un factor de dilucién de 1/10.
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APENDICE N — Determinacion de Na en las muestras.

Tabla N1. Datos para elaborar la curva de calibracién de Na.

Patron Na (mg/L) | Intensidad
1 1 8089
2 2 15158
3 4 25351
4 5 29707
Curva de Calibracion Na
35000
y=5342,9x+ 3547,6
30000 R2=0,9931
25000
20000
15000 / 4 Patrones
10000
&
5000
0 T T T T T 1
0 1 2 3 4 5 6
Gréafica N1. Curva de calibracion para Na.
Tabla N2. Valores de los blancos.
Blanco Intensidad | Promedio | Desviacion
1 11253 10152 1557
2 9051
Tabla N3. Parametros de calidad del método.
Minima sefial Concentracion Limite de Limite de
Sensibilidad de analitica minima detectable |deteccion (LD) | cuantificacion
calibrado (S) distinguible (Sm) (Cm) (mg/L) (mg/L) (LC) (mg/L)
5343 14823 0,9 0,9 3
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Tabla N4. Determinacion de Na en un patron certificado ALCOA SRC-6.

Na solucion Na
Patrén Masa original muestra | Na,O Desviacion | CV | Error
certificado | (20,0001 g) | Intensidad (mg/L) (%) (%) | Promedio | estdndar |(%)| (&
1 0,4993 15032 1,061 0,021| 0,029 0,031 0,002 7| 0,002
2 0,5052 15479 1,158 0,023 | 0,031
3 0,5012 15826 1,233 0,025| 0,033
Valor tedrico Na,O= 0,036%
Tabla N6. Determinacion de Na en las muestras (réplicas y control sin planta).
Tiempo 1
Na Na solucién Na Error
Masa Dilucion original muestra | Na,O | Desviacién | CV | absoluto
Muestra | (x0,0001g) | Intensidad | (mg/L) (mg/L) (mg/Kg) | (%) estandar | (%) ()
SLRN 3.1 1,0008 38287 7 650 0,18 0,08 37 0,06
SLRN 3.2 1,0007 35202 6 592| 0,16 0,06
SLRN 3.3 1,0006 21584 3 11 1123 0,3 0,1
SLRN 3.4° 1,0002 23260 4 18 1844 0,5 0,2
Promedio 8 788| 0,21 0,08
SLR 3.1° 1,0002 15040 2 5 538| 0,10 01| 33 0,03
SLR 3.2° 1,0007 21537 3 8 841| 0,23 0,07
SLR 3.3 1,0005 13388 2 5 460| 0,12 0,04
SLR 3.4° 1,0006 14383 2 5 507 | 0,14 0,05
Promedio 2 7 651| 0,18 0,06
LRN 1° 1,0000 13923 2 485 48548 | 13,1 0,1/ 08 0,1
LRN 2° 1,0001 13803 2 480 47981 129 0,1
LRN 3° 1,0005 13955 2 487 48673 13,1 0,1
LRN 4° 1,0000 14937 2 533 53292| 144 0,1
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Tiempo 1

Na Na solucién Na Error
Masa Dilucion original muestra | Na,O | Desviacion | CV | absoluto
Muestra | (£0,0001g) | Intensidad | (mg/L) (mg/L) (mg/Kg) | (%) | estandar | (%) (€3)
Promedio 2 484 48401| 13,0 0,1
LR 1° 0,9999 14519 2 513 51341| 13,8 0,2 2 0,2
LR 2° 1,0007 14483 2 500 49973 | 135 0,3
LR 3° 1,0009 13855 2 497 49663 | 134 0,3
LR 4° 0,9999 14469 2 567 56732| 15,3 0,3
Promedio 2 504 50326| 13,6 0,3
Tiempo 2
Na Na solucion Na Error
Masa Dilucion original muestra | Na,O | Desviacion | CV | absoluto
Muestra | (x0,0001g) | Intensidad | (mg/L) (mg/L) (mg/Kg) | (%) estandar | (%) ()
SLRN 3.1 1,0002 40053 7 683| 0,18 0,03| 16 0,03
SLRN 3.2¢ 1,0004 16897 3 8 832| 0,22 16 0,04
SLRN 3.3 1,0007 35872 6 605| 0,16 16 0,03
SLRN 3.4 1,0002 28550 5 468| 0,13 16 0,02
Promedio 7 706| 0,19 16 0,03
SLR 3.1° 0,9999 21765 3 9 852| 0,23 0,03| 14 0,03
SLR 3.2¢ 1,0004 20149 3 8 776| 0,21 14 0,03
SLR 3.3° 1,0002 25186 4 10 1012| 0,27 14 0,04
SLR 3.4° 0,9999 20044 3 8 772| 0,21 14 0,03
Promedio 4 9 880| 0,24 14 0,03
LRN 1° 1,0006 13689 2 475 47424 13 2| 19 2
LRN 2° 1,0003 10875 1 343 34275 9 19 2
LRN 3° 1,0004 14019 2 490 48977 13 19 3
LRN 4° 1,0002 10819 1 340 34017 9 19 2
Promedio 2 436 43559 12 19 2
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Tiempo 2

Na Na solucién Na Error
Masa Dilucion original muestra | Na,O | Desviacion | CV | absoluto

Muestra | (£0,0001g) | Intensidad | (mg/L) (mg/L) (mg/Kg) | (%) | estandar | (%) (€3)
LR 1° 1,0007 14235 2 500 49973 13 1 8 1
LR 2° 1,0000 14171 2 497 49708 13 8 1
LR 3* 1,0003 15671 2 567 56710 15 8 1
LR 4° 1,0004 15242 2 547 54697 15 8 1

Promedio 2 521 52130 14 8 1

Tiempo 3
Na Na solucion Na Error
Masa Dilucion original muestra | NazO | Desviacién | CV | absoluto

Muestra | (x0,0001g) | Intensidad | (mg/L) (mg/L) (mg/Kg) | (%) estdndar | (%) (€3]
SLRN 3.1 1,0002 37213 6 630| 0,17 0,01 7 0,01
SLRN 3.2 1,0007 37605 6 637 0,17 7 0,01
SLRN 3.3 1,0006 33327 6 557| 0,15 7 0,01
SLRN 3.4 1,0005 31177 5 517 0,14 7 0,01

Promedio 6 608| 0,16 7 0,01
SLR 3.1° 1,0006 28908 5 12 1186 0,32 0,04 12 0,04
SLR 3.2 1,0007 25091 4 10 1007 | 0,27 12 0,03
SLR 3.3 1,0004 31096 5 13 1289 0,35 12 0,04
SLR 3.4 1,0006 19212 3 7 733| 0,20 12 0,02

Promedio 5 12 1161| 0,31 12 0,04
LRN 1° 1,0000 10123 1 308 30767 8 1| 16 1
LRN 2° 1,0006 9681 1 287 28682 8 16 1
LRN 3° 1,0006 11740 2 383 38310 10 16 2
LRN 4° 1,0003 9649 1 285 28541 8 16 1

Promedio 1 326 32586 9 16 1
LR 1° 0,9999 13671 2 474 47373| 12,8 0,2 1 0,2
LR 2° 1,0005 13456 2 464 46339| 125 1 0,1
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Tiempo 3

Na Na solucién Na Error
Masa Dilucion original muestra | Na,O | Desviacion | CV | absoluto
Muestra | (£0,0001g) | Intensidad | (mg/L) (mg/L) (mg/Kg) | (%) | estandar | (%) (€3)
LR 3° 1,0003 13700 2 475 47490 12,8 1 0,1
LR 4° 1,0000 14176 2 497 49731| 134 1 0,1
Promedio 2 471 47067 | 12,7 1 0,1
® Muestra con un factor de dilucion de 1/3,33.

® Muestra con un factor de dilucion de 1/5.

¢ Muestra con un factor de dilucion de 1/10.

4 Muestra con un factor de dilucién de 1/2,5.
¢ Muestra con un factor de dilucion de 1/250.
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Tabla N6. Determinacion de Na en los lixiviados de las muestras (réplicas y control sin

planta)

8 | Muestra

E Na Dilucion Na solucion

F | Lixiviado | Intensidad (mg/L) original (mg/L)
SAS 1° 11919 1,57 8
SAS 2° 19372 2,96 15

™~ | SAS 3 11419 1,47 7
SAS 4° 13165 1,80 9
Intervalo [7,15]
SLRN 3.1° 23453 3,73 3726
SLRN 3.2° 26471 4,29 4290

™~ | SLRN 3.3° 23178 3,67 2296
SLRN 3.4° 19434 2,97 2973
Intervalo [2296,4290]

™ |SLRN 3.4° 11404 1,57 1470

~ | SLR 3.2¢ 22239 3,50 1746
SLR 3.4 22415 3,53 1743
SLR 3.1° 35093 5,90 1476
SLR 3.2 28222 4,62 1155

™ |SLR 3.3 32908 5,50 1374
SLR 3.4 25311 4,07 1018
Intervalo [1018,1476]

# Muestra con un factor de dilucion de 1/5.

® Muestra con un factor de dilucion de 1/1000.
¢ Muestra con un factor de dilucion de 1/625.
9 Muestra con un factor de dilucion de 1/250.
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