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1 INTRODUCCION

El Decreto Legislativo N° 1278, Decreto Legislativo que aprueba la Ley de Gestién
Integral de Residuos Soélidos' establece entre las finalidades de la gestién integral, la
valorizacion de los residuos, a través de la reutilizacién, reciclaje, compostaje u otras
alternativas de aprovechamiento o disposicion final.

Por otro lado, el precitado Decreto Legislativo establece en su Sexta Disposiciéon
Complementaria Final que el Ministerio de Vivienda, Construccion y Saneamiento
regula el reaprovechamiento de lodos generados en las plantas de tratamiento de
agua para consumo humano, las plantas de tratamiento de aguas residuales y otros
sistemas vinculados a la prestacién de los servicios de saneamiento, de acuerdo con
el tipo de actividad a desarrollar.

En ese marco, se emitié el Decreto Supremo N° 015-2017-VIVIENDA que aprueba el
Reglamento para el Reaprovechamiento de los Lodos generados en las Plantas de
Tratamiento de Aguas Residuales, el cual establece las caracteristicas de los lodos;
asi como la clasificacion, los parametros para la produccion y el control de la
aplicacion de biosélidos provenientes de la estabilizacion de lodos generados en las
plantas de tratamiento de aguas residuales (PTAR) domésticas o municipales.

El Protocolo de Monitoreo de Biosélidos es la herramienta que permite establecer los
procedimientos y metodologias que deben cumplirse para determinar si un lodo
proveniente de una PTAR puede ser calificado como biosélido, cumpliendo exigencias
definidas respecto:

e Al grado minimo de estabilizacion,
¢ A concentraciones maximas de metales pesados y
e A concentraciones maximas de parametros microbiologicos, segln el caso.

Ademas, permite determinar las restricciones en la tasa de aplicaciéon de biosélidos en
suelos para evitar dotaciones en exceso de nitrégeno y metales pesados.

La aplicacion del protocolo, ante la ausencia de capacidades y oferta actual de
laboratorios acreditados a nivel Nacional permite el desarrollo de actividades de
monitoreo y control del cumplimiento de las disposiciones contenidas en el
Reglamento para el Reaprovechamiento de los Lodos Generados en las Plantas de
Tratamiento de Aguas Residuales, contribuyendo a la proteccién del ambiente y la
salud de las personas.

" Decreto Legislativo N® 1278, Decreto Legislativo que aprueba la Ley de Gestion Integral de Residuos Sélidos se
emitid en el marco de la Ley N° 30506, Ley que delega en el Poder Ejecutivo la facultad de legislar en materia de
reactivacion econémica y formalizacion, seguridad ciudadana, lucha contra la corrupcién, agua y saneamiento y
reorganizacion de Petroperl S.A., mediante la cual el Congreso de la Republica delega en el Poder Ejecutivo la
facuitad para legislar, por el término de noventa (90) dias calendario, entre otras, en materia de reactivacion econémica
y formalizacion, asi como en agua y saneamiento.
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2 JUSTIFICACION

El Protocolo de Monitoreo de Biosodlidos es la herramienta que brinda la orientacion
técnica necesaria para sustentar la produccion de biosdlidos y su reaprovechamiento
adecuado, de conformidad con lo establecido en el Reglamento para el
Reaprovechamiento de los Lodos generados en las Plantas de Tratamiento de Aguas
Residuales. Asimismo, permitira el desarrollo de acciones de monitoreo a cargo de
productores y comercializadores, siendo una herramienta indispensable para las
acciones de supervision y fiscalizacion ambiental, ante la ausencia de laboratorios con
acreditacion de métodos necesarios para la caracterizacion de biosélidos.

Esta herramienta podra utilizarse supletoriamente para la determinacion de la calidad
de los lodos generados en las PTAR u otros sistemas de saneamiento para la
disposicién final o reaprovechamiento en el marco de la Resolucion Ministerial N° 128-
2017-VIVIENDA.

3 OBJETIVO

3.1 Objetivo general
Estandarizar la metodologia y unidades para el desarrollo del monitoreo, analisis de
muestras y evaluacion de biosoélidos.

3.2 Objetivo especifico
El protocolo de monitoreo tiene los siguientes objetivos especificos:

a) Determinar el procedimiento y criterio técnico para la toma y manejo de
muestras de lodos o sustratos de lodo producido en una PTAR; y,

b) Definir criterios de analisis de estas muestras para evaluar si el lodo o sustrato
de lodo producido en una PTAR cumple los criterios para ser calificado como
biosélido.

4 MARCO LEGAL

El Protocolo de Monitoreo de Biosélidos es la herramienta que sirve como base para el
desarrollo de las acciones de monitoreo, supervision y fiscalizacion en el marco de lo
establecido en el Reglamento para el Reaprovechamiento de los Lodos generados en
las Plantas de Tratamiento de Aguas Residuales. En este sentido estas acciones
estan vinculadas a la aplicacion e implementacion de las siguientes normas:

e LeyN° 28611, Ley General del Ambiente.

o Ley N° 28245, Ley Marco del Sistema Nacional de Gestion Ambiental.

e Ley N° 29325, Ley del Sistema Nacional de Evaluacion y Fiscalizacion
Ambiental.

e Ley N° 30224, Ley que crea el Sistema Nacional para la Calidad y el Instituto
Nacional de Calidad.

e Decreto Legislativo N° 1280, Decreto Legislativo que aprueba la Ley Marco de
la Gestidn y Prestacién de los Servicios de Saneamiento.

e Decreto Legislativo N° 1278, Decreto Legislativo que aprueba la Ley de Gestion
Integral de Residuos Sélidos.
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» Decreto Supremo N° 014-2017-MINAM, que aprueba el Reglamento del
Decreto Legislativo N° 1278, Decreto Legislativo que aprueba la Ley de
Gestion Integral de Residuos Sélidos.

e Decreto Supremo N° 019-2017-VIVIENDA, que aprueba el Reglamento del
Decreto Legislativo N° 1280, Decreto Legislativo que aprueba la Ley Marco de
la Gestién y Prestacion de los Servicios de Saneamiento.

e Decreto Supremo N° 015-2017-VIVIENDA, que aprueba el Reglamento para el
Reaprovechamiento de los Lodos generados en las Plantas de Tratamiento de
Aguas Residuales.

e Decreto Supremo N° 004-2015-PRODUCE, que aprueba el Reglamento de
Organizacion y Funciones del Instituto Nacional de Calidad.

e Resolucién Ministerial N° 128-2017-VIVIENDA, que aprueba las Condiciones
Minimas de Manejo de Lodos y las Instalaciones para su Disposicién Final.

5 ALCANCE Y APLICACION DEL PROTOCOLO

El Protocolo de Monitoreo de Biosélidos es aplicable de forma obligatoria para
determinar si se ha producido un biosélido a partir de lodos o sustratos de lodos
provenientes de una PTAR, asi como para las acciones de monitoreo, supervision y
fiscalizacidn en el proceso de produccion y comercializacion de biosélidos.

Por otro lado, el Protocolo de Monitoreo de Biosolidos se centra en la definicion de
condiciones para el andlisis de los pardmetros con limites definidos en el Reglamento
para el Reaprovechamiento de los Lodos generados en las Plantas de Tratamiento de
Aguas Residuales y otros sistemas de saneamiento que los generen.

No obstante, segun el Reglamento precitado, la Direccién General de Asuntos
Ambientales del Ministerio de Vivienda, Construcciéon y Saneamiento (en adelante,
MVCS) puede exigir el monitoreo de parametros adicionales. En este caso, es
responsabilidad del productor o comercializador revisar si las condiciones definidas en
el presente protocolo son aplicables para el monitoreo de parametros adicionales.

El Protocolo de Monitoreo de Biosélidos debe ser aplicado para efectos de control
operacional de los productores o comercializadores de biosdlidos, sin perjuicio de la
acreditacion de laboratorios ante el Instituto Nacional de Calidad (en adelante,
INACAL).

Asimismo, el presente Protocolo podra ser aplicado para las actividades de monitoreo
y supervision en el marco de la Resolucién Ministerial N° 128-2017-VIVIENDA
“Aprueban Condiciones Minimas de Manejo de Lodos y las Instalaciones para su
Disposicién Final”.

6 METODOLOGIA

6.1 Toma y manejo de muestra

6.1.1 Plan de monitoreo — Control de calidad en el monitoreo

El plan de monitoreo del lodo o biosélido es un documento adicional al manual de
operacion y mantenimiento de una PTAR (productora del lodo o biosdlido) y es la base
principal para el control de la calidad en el monitoreo. El plan debe asegurar
condiciones similares cada vez que se realiza el monitoreo, a fin de asegurar la
comparabilidad de los resultados, considerando los siguientes puntos:

o Metodologia para la toma de muestra (se deben considerar las condiciones
operacionales representativas de la PTAR productora del lodo o biosélido,
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punto de toma muestra — de ser posible georreferenciacién, volimenes de
muestras, reactivos de preservacion, equipamiento usado, descripcién del
procedimiento, seguridad del trabajo).

¢ Contratacién de laboratorios externos (lista de laboratorios, verificacion de
acreditacion por parametro requerido, definicion de analisis requeridos,
organizacion de la cadena de custodia, asegurar la adecuada cantidad y
calidad de envases para el transporte).

o Documentacién (etiquetas estandarizadas, formato y/o registro en el libro de
ocurrencias, cadena de custodia).

e Procesamiento de la data (ruta para la evaluacién interna, reportes de
resultados a terceros).

6.1.2 Toma de muestra

La correcta toma de muestra es crucial para la representatividad de los resultados del
analisis del lodo o biosdlido y, por lo tanto, para concluir que se cumple con los
criterios o0 parametros establecidos para los biosélidos, lo que permite su
aprovechamiento con riesgos controlados.

La representatividad de los resultados de una toma de muestra se aumenta analizando
varias muestras puntuales en una ocasidon o muestras compuestas preparadas de
varias muestras puntuales. Sin embargo, el mejor conocimiento y fiabilidad sobre la
calidad de lodos o biosdélidos a largo plazo se logra realizando los monitoreos con las
frecuencias definidas en el presente protocolo.

Los lodos o los biosolidos se monitorean, principalmente, en las condiciones en las
cuales son entregados al usuario 0 comercializador, en el momento de la extraccién de
la PTAR. En caso los lodos o los biosdlidos proceden de diferentes procesos de una
PTAR como, por ejemplo, de los lechos de secados de los Tanques Imhoff
(tratamiento primario) o de las lagunas de estabilizacion (tratamiento secundario) de la
misma PTAR, donde no se puede asegurar una buena homogenizaciéon de los
diferentes sustratos, se debe realizar lo siguiente:

1. Analizar el lodo o el biosélido de cada procedencia por separado.
2. Producir muestras compuestas con fracciones relacionadas a la produccion de
cada lodo o biosolido dentro la produccién total de estos.

6.1.2.1 Tipos de muestras

6.1.2.1.1 Muestra puntual

La muestra puntual es la muestra de cierto tamafio que ha sido tomada en un punto y
momento determinado. La muestra puntual representa unicamente la calidad del lodo
o biosélido en el momento del muestreo y respecto a un punto determinado.

La extrapolacion de los resultados a partir de una sola muestra puntual a todo el lodo o
biosodlido producido no es vélida. Para asegurar la representatividad sobre la calidad
del lodo o biosélido se deben tomar varias muestras puntuales y analizar cada muestra
de manera separada o preparar y analizar muestras compuestas a partir de varias
muestras puntuales.

6.1.2.1.2 Muestra compuesta

La muestra compuesta es una muestra que resulta de la mezcla y homogenizacién de
varias muestras puntuales. En caso del monitoreo de un lodo o biosélido acumulado
por varias semanas o incluso por afios, antes de la entrega al usuario (por ejemplo, en
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contenedores, reservorios, lechos de secado, fondo de lagunas de estabilizacion,
almiares, etc.), la muestra compuesta se constituye de muestras puntuales tomadas al
azar respecto a la ubicacién en el cuerpo total del lodo acumulado, siguiendo las
especificaciones en adelante.

Considerando que se trata de la toma de muestra de lodos o biosdlidos acumulados
por varias semanas, el tiempo entre dos (2) tomas de muestras puntuales no es un
factor relevante para la calidad de la muestra compuesta. Se pueden tomar las
muestras en el mismo momento o una tras otra, segun el avance del trabajo de la
toma de muestra.

En caso del monitoreo de un lodo o biosélido de un proceso productivo continuo
(deshidratacion mecanica, purga de lodo o biosdlido liquido a un camién con tanque)
la muestra compuesta se compone de muestras puntuales tomadas en el mismo
punto. El intervalo entre la toma de cada muestra puntual debe ser por lo menos de
treinta (30) minutos. Sin embargo, una mayor representatividad se asegura con la
toma de un minimo de cinco (5) muestras puntuales en un periodo de dos (2)
semanas.

Generalmente, se produce la muestra compuesta de muestras puntuales de la misma
masa o volumen. Es importante asegurar una buena homogenizacion de las muestras
puntuales que forman la muestra compuesta, porque finalmente en el laboratorio se
utiliza solo una menor parte de la muestra, lo que aumenta el riesgo de analizar solo la
parte de una muestra puntual.

De toda la muestra compuesta se obtiene el volumen de muestra necesario para el
analisis principal y en caso de su necesidad el volumen para la muestra dirimente.

El procedimiento practico de la preparacién y subdivisién de la muestra compuesta
depende de la condicién fisica de la muestra (véase los items 6.1.2.1.2.1 hasta
6.1.2.1.2.3).

6.1.2.1.2.1 La preparacion de muestras compuestas de lodos
o biosolidos liquidos
Las muestras compuestas de sustratos liquidos se producen asegurando una
homogenizacion completa entre muestras puntuales dentro de un envase / botella de
cuello ancho de plastico o acero inoxidable con un volumen que permite una agitacion
intensiva con barras batidoras de vidrio, teflon o cucharas de acero inoxidable.

Es importante que se evite la separacion de las fases de la muestra por
sedimentacién, especialmente en el momento de transvasado de una submuestra, por
ejemplo, para el envio al laboratorio. Una alternativa es la toma de la submuestra del
volumen bien agitado mediante una pipeta con boca suficientemente abierta para
tomar todas fracciones de sélidos de la muestra.

6.1.2.1.2.2 La preparacidon de muestras compuestas de lodos
o biosdlidos pastosos
Dependiendo de la consistencia se puede homogenizar lodos o biosélidos pastosos
con batidoras mecanicas manuales. Otra opcidn aceptable es la homogenizaciéon con
la mano (con guantes adecuados) de varias submuestras antes de juntar y
homogenizar todo el sustrato.

La reduccion de la muestra compuesta al volumen necesario para el analisis se realiza
por cuarteo. Se forma de toda la muestra homogenizada una torta regular encima de
una superficie lisa y limpia, partiéndola en 4 pedazos uniformes; 2 partes
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diametralmente opuestas se homogeniza nuevamente y cuartea de la manera descrita
antes, hasta cuando el volumen de la muestra se haya reducido al volumen necesario
para el analisis principal y de ser el caso para la muestra dirimente.

La subdivisién y toma de la muestra se debe realizar rapidamente para evitar que se
descomponga la mezcla.

6.1.2.1.2.3 La preparacion da muestras compuestas de lodos
o biosdélidos secos
Los sustratos o lodos o biosélidos secos tienen la tendencia a formar conglomerantes
de diferentes tamafos y de alta dureza. Por lo tanto, para una buena homogenizacion
puede ser necesario reducir sus tamafios mediante el uso de molinos, batidoras o
almireces.

Las submuestras, preparadas de tal manera, se juntan y homogenizan posteriormente
en un envase cerrado, agitandolas o rotandolas.

En caso de grandes cantidades de muestras de sustrato granular se asegura la
homogenizacion, ordenando las muestras puntuales en forma de un anillo encima de
una superficie plana, lisa y limpia. Posteriormente, con una pala se lleva una parte del
anillo hacia su centro avanzando por todo el perimetro del anillo donde se acumula un
cono de las muestras mezcladas. Luego, se aplasta el cono para obtener un disco el
cual se divide en cuatro (4) partes, se apila nuevamente en un cono, el cual se aplasta
y divide nuevamente para su apilamiento. Este procedimiento se repite por lo menos 3
(tres) veces.

La reduccién de la muestra compuesta al volumen necesario para el analisis se realiza
por cuarteo como descrito en el item 6.1.2.1.2.2.

6.1.2.1.3 Tipo de muestras para el analisis de los diferentes parametros

En caso del analisis de los parametros quimicos se analiza en el laboratorio muestras
compuestas preparadas de un minimo de cinco (5) muestras puntuales, salvo la
definicion de cantidades diferentes en el presente protocolo.

En caso del analisis de los parametros microbiolégicos se analizan muestras
puntuales, sin mezcla con otras muestras.

6.1.2.2 Punto de la toma de muestra

Un buen punto de toma de muestra es representativo del material a evaluar, debe ser
facil de alcanzar sin peligros para la persona que foma la muestra. En el caso ideal
debe asegurar la toma de muestra del lodo o biosélido en un proceso de movimiento,
por ejemplo descargas de maquinas procesadoras del lodo, fajas transportadoras,
tubos y canal de transporte de lodo. Sin embargo, esto depende mucho del proceso de
generacion del lodo y su condicion fisica.

6.1.2.2.1 Lodos o biosélidos liquidos
Toma de muestra de tubos

)
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Las muestras puntuales deben obtenerse directamente de tuberias transportadoras del
lodo o biosélido. El punto de la toma de muestra debe ser siempre el mismo. Los
puntos que aseguran una buena homogenizaciéon de las muestras son tubos de
presion directamente después de la bomba de lodos, y tubos de mayor velocidad de
flujo (> 0,6 m/s). La instalacién de la toma de muestra (tubos, valvulas) debe ser
lavado con el mismo flujo de lodo o biosolido ante de la toma de muestra. El tiempo de
lavado debe asegurar un volumen de lavado correspondiente a mayor que 3 veces del
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volumen de la instalacion misma. Ademas, hay que asegurar que sedimentos
filamentosos atrapados en la instalacion de muestra no favorezcan una filtracién de la
muestra tomada.

La toma de muestra de canales abiertos se realiza en zonas de buena mezcla
mediante baldes o probetas adecuadas. Dependiendo del contenido de soélidos del
lodo es posible toma la muestra por bombeo.

Toma de muestra de reservorios o cisternas

En caso de la toma de muestras puntuales de reservorios con agitacion completa se
puede sacar muestras de lodos o biosoélidos liquidos en cualquier punto que asegure la
representatividad y la toma de muestra en condiciones de seguridad.

En caso de toma de muestra de reservorios o camiones cisternas sin mezcla
completa, se toma las muestras puntuales preferentemente durante la descarga del
contenido en determinados intervalos. De esta manera se asegura la toma de
muestras de los distintos estratos que se pueden formar en el lodo estancado. De las
muestras puntuales se prepara una muestra compuesta, representativa del lodo total.

En caso de toma de muestra de reservorios sin agitacion completa y acceso
correspondiente se puede sacar también muestras puntuales de diferentes puntos
distribuidos al azar sobre la superficie del reservorio. La cantidad (N) minima de
muestras puntuales a tomar en este caso se puede determinar segun la Ecuacioén 1.
de un volumen de lodo o biosélido conocido (V en m®) se puede determinar segun la
siguiente férmula:

Ecuacion 1: Determinacion de la cantidad minima de muestras puntuales de un volumen de lodo o biosdlido
conocido

N = V0572,
N = Cantidad minima de muestras puntuales
V = Volumen del lodo o biosdlido en m?

La cantidad minima (n) debe ser en todo caso mayor o igual que 5. Opcionalmente se
puede aplicar también el método descrito en el item 6.1.2.2.2.1.

Si no es posible asegurar la toma de todo el perfil del lodo o biosélido, se puede tomar
en los puntos definidos alternativamente submuestras en diferentes profundidades, por
ejemplo, a 25%, 50%, 75% de la profundidad total del sustrato acumulado.

& e 6.1.2.2.2 Lodos o biosélidos pastosos y secos

Toma de muestra de descaraas

g,

oS

En caso de la toma de muestra de lodos o biosélidos deshidratados mecanicamente
se deben tomar muestras puntuales de la descarga del equipo de deshidratacion, de
las caidas de las fajas transportadoras a otras fajas o al punto almacenamiento
temporal (contenedor o apilamiento), cada vez captando la muestra directamente de la
caida de los lodos o biosélidos. Si es posible se capta toda la caida durante un tiempo
definido en un recipiente adecuado o solo una parte.

Toma de muestras de fajas transportadoras

Como conglomerados de lodo tienen la tendencia de clasificarse segin tamafio en una
faja transportadora es importante tomar muestras de la seccion transversal completa

PROTOCOLO DE MONITOREO DE BIOSOLIDOS 9



de la faja. Esto se logra por ejemplo pasando una pala de forma transversal de un lado
al otro lado de la faja operativa, desviando la cantidad necesaria del lodo o biosdlido al
recipiente de la muestra. En caso que la cinta no opere se toma el volumen necesario
de la muestra directamente de la cinta.

Tema de muestra de contenedores

n caso de la toma de muestra de un contenedor estandar para el transporte vial, se
debe conseguir al menos cuatro (4) muestras de diferentes puntos del contenedor.
Cada muestra debe contener todo el perfil del lodo o biosélido acumulado o
submuestra de diferentes profundidades a lo largo del perfil. Es importante no tomar
solo muestras superficiales, porque la superficie generalmente estd expuesta a
impactos climaticos, lo que puede afectar la concentracion de sélidos, sélidos volatiles
y nutrientes. Por lo tanto, preferentemente se toma muestras intermitentes durante el
proceso de descarga del lodo o biosdlido.

Toma de muestra de lechos de secado

En caso de toma de muestras de lechos de secado se divide la superficie de un lecho
en cuatro (4) cuadros. Del centro de cada cuadro se saca una muestra puntual (en
total cuatro (4) muestras) de todo el perfil del lodo o biosédlido acumulado, permitiendo
la preparacién de una muestra compuesta por lecho a partir de las cuatro (4) muestras
puntuales. Es importante evitar que la muestra de lodo sea contaminada con arena de
la capa filtrante del lecho de secado.

En caso de la operacion de varios lechos de secado en paralelo se repite este
procedimiento en cada lecho.

Si los lechos de secado reciben el lodo o biosdlido de diferentes procesos, por
ejemplo, de diferentes Tanques Imhoff de una PTAR, es responsabilidad del productor
decidir:

1. Silas unidades que alimentan los lechos de secado tienen un funcionamiento y
eficiencia similar (por lo cual se pudiera esperar calidades similares en cada
lecho de secado) y/o

2. El lodo o biosdlido de los lechos de secado sera bien homogenizado antes de
su entrega.

En caso que se puedan homogenizar las muestras tomadas en cada lecho, se debe
preparar minimo una (1) muestra compuesta de las muestras compuestas por lecho de
secado para el andlisis en el laboratorio. De no ser posible, se deben analizar las
muestras compuestas por lecho de secado separado.

Toma de muestra de almiares o apilamientos

En caso de la toma de muestra de almiares o apilamientos de lodos o biosdlidos
secos, que requieren ser removidos frecuentemente como en el proceso de
compostaje, se obtienen las muestras puntuales de la maquina o del equipo que
descarga el lodo o biosélido al envase de entrega o a diferentes profundidades de la
parte del almiar desde la cual se estd tomando el sustrato para el envasado. Es
importante no tomar solo muestras superficiales, porque la superficie generalmente
esta expuesta a impactos climaticos, que pueden afectar la concentracién de sdlidos y
nutrientes.
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La cantidad minima de muestras a tomar se puede determinar segun la Ecuacion 1.
Opcionalmente se puede aplicar también el método descrito en el item 6.1.2.2.2.1.

En caso de toma de muestra desde arriba de almiares o apilamientos hay que tomar
precauciones especiales respecto a la seguridad en el trabajo.

6.1.2.2.2.1 Muestras de cuerpos de lodo o biosdlido
acumulado de grandes extensiones
En caso de toma de muestras puntuales de cuerpos de lodo o biosélido acumulado de
grandes extensiones, por ejemplo, en patios de acopio y/o en el fondo de lagunas de
estabilizacion, se debera determinar mediante consideraciones estadisticas:

¢ la ubicacién de los puntos de la toma de muestra y
¢ |a cantidad (N) minima de muestras puntuales

La cantidad (N) de muestras puntuales a tomar por superficie del cuerpo de lodo o
biosdlido corresponde a lo indicado en la Tabla 1 y depende del caudal de ingreso a la
PTAR generadora del lodo o biosélido.

Determinacion de la ubicacion de los puntos de muestra

Para determinar la ubicaciéon de los puntos de toma de muestras puntuales se sigue
los siguientes pasos:

1) Preparar un esquema del cuerpo del lodo o biosélido seguin escala en una hoja
A4,

2) Poner una malla de 100 cuadrados de la misma superficie encima del
esquema. Asignar a cada cuadrado un numero, contando de 0 a 99 de un
cuadrado al siguiente. Este procedimiento es comparable con el procedimiento
para la definicidn de los puntos de medicion cuando se realiza la batimetria de
lodos en una laguna operativa.

3) Determinar en una tabla de numeros aleatorios la cantidad (N) de nimeros de
dos (2) digitos. Se empieza con una linea de la tabla de nimeros aleatorios
elegida al azar. La llustracion 1 demuestra el ejemplo de una tabla de nimeros
aleatorios. Entre los numeros de 2 digitos determinados no se permite
repeticiones.

4) Los (N) nimeros aleatorios determinados corresponden con los nimeros de los
cuadrados de la malla puesta encima del esquema en el segundo paso.

Cabe mencionar que en caso de irregularidad del cuerpo de lodos o biosélidos algunos
cuadrados de la malla quedan afuera de cuerpo de lodo o biosélido. En este caso hay
que aumentar la cantidad de los numeros determinados de la tabla de nimero
aleatorios hasta cuando la cantidad de los cuadrados dentro del cuerpo de biosélidos
determinados corresponde con la cantidad (N) minima de muestras a tomar “N”.

Como se indica en el item 6.1.2.1.3, para el andlisis de parametros microbioldgicos se
analizan muestras puntuales. Por lo tanto, la Tabla 1 indica también la cantidad
minima de muestras puntuales del lodo o biosdlido que se deben analizar en caso de
necesidad, dependiendo del tamafio de la PTAR.
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Tabla 1: Cantidad de muestras requeridas (Brobst, 2017)

Tamano de ia Cantidad minima | Nimero de muestras | Ntmero minimo de
PTAR en caudal | de muestras compuestas muestras
renl/s | puntuales ' preparadas a partir de | puntuales para el
| tomadas “N"1% (N) a analizar V2 analisis da
parametros
(Para  preparar microbiolégicos”
muestra
compuesta)
<10 15 1 2
>210<100 27 1 3
2 100 < 300 31 2 4
= 300 36 3 5
Nota:

1) En caso de lagunas el nimero de muestras se refiere a cada laguna.

2) Corresponde con la frecuencia anual de monitoreo para PTAR con produccion anual de sustrato,
segun tabla 4 del Reglamento para el Reaprovechamiento de los Lodos generados en las
Plantas de Tratamiento de Aguas Residuales para biosélidos de Clase A

3) De forma opcional se puede determinar la cantidad minima (N) de muestras puntuales por laguna
segun fa Ecuacion 1, considerando el volumen de lodo acumulado en la laguna.
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39685704545 19904896461 2026363162 3824971497 9506709200
7371237090 65974601211 3156341919 4783755133 3062382046
F2204733 84 F167479719 984007 17 66 2305005180 5978115248
517358017 1795217858 24334577438 G981 840029 9222704550
T80 6352063430 0131601027 3307797153 2852041

{28908 1634 8553332935 FE27 092443 2178550982 FTC188 7341
S7IB 157007 3779491238 4813935358 4192457151 3518253894
WEITFLTOLS 8505393924 0006414120 1$3659 2547 3445172489
1208538074 7662164848 S87617 1486 3453115221 S604I87287
4750563731 718135041 2755102492 280467 531 BB
93053103 3418045235 7413393522 6895239235 3663703533
2189114799 1120994518 7651943486 1379933755 6150441 67
58940597 2737832871 F2ET 951391 361872521 5620113244
97GB315573 1365 819259 7731619546 04903264 2699767563
926868613 597141732 4838759329 7337320445 6082292025
4147102203 8763939517 31838349 7743855051 7SB5019730
134140362 G861 7435168 9279438979 2918045123 1485114723
8R4 1847 0B32850840 4840329422 7265710888 5003429936
§772776398 3985 844608 471062166 883720704 6165732212
5943241378 4226722319 0694761008 8130153914 8183171633
8362083441 7E53360295 61094362 2021146886 495484645
FRA722539 7G93 963863 3485520509 8543017273 14933878140
STEE621543 97487266 18 5316711381 59397505952 2453223423
780821077 2697057251 3846380358 7268492531 727018084
I6ERRTSOH G687 37 T8 48 65 36 €9 58 39 BR02 242783 85B1353938
2217686584 8702225751 6869 80 95 44 1129019530 4934358647
1936275946 397732 7I(3 TG RT 923659 E9 74358215 6858943474
16773230277 2806242593 2245448411 8783616531 0971917425
7843767161 97676399481 3045679382 59731985333 5333635721
0328282008 6930160903 £358477093 E3534565 79 4555201947
H31172155 3373991987 2872392767 5377576893 5051972261
51055980391 8714774395 4300359850 4566330107 9859465047
2368352600 953536128 527035 48 34 55650561838 II2TOL0
1539257099 9386327785 1533390528 2287260747 8625582006
FBT1S63024 1846233427 8513992444 4918097949 416322302
93223536439 Q7106376 35 B703{4 7988 D8 13138551 5534577069
765841 9238709692 5206797945 82631827 H 26662 1905
6181315682 CRA7225459 672601877 566126211 28993558457
4288071008 24986548321 47215618832 27833021350 1052353612
FFS13506539 2810990027 12737293 12 4999 57594 82 9688371701

llustracion 1: Ejemplo de una tabla de nimeros aleatorios (Brobst, 2017)

El siguiente ejemplo ilustra la determinacion de los 27 puntos de monitoreo del lodo o

biosélido de una laguna de una PTAR de un caudal de 2 10 < 100 L/s.

» La llustracién 2 indica la determinacion de los 27 numeros de dos (2) digitos en
el rango de 00 hasta 99 de la tabla de niumeros aleatorios segun llustracion 1,
empezando con la linea 3, siguiendo con las lineas 4 y 5 de la tabla.

155217858 92377035 80

; 23
; 1333457748 S981840929 ]
63IT206 3430 0131601027 3507797153 /IR0
llustracion 2: Las lineas 3 hasta 5 de la tabla de numero aleatorios segun llustracién 1 con determinacion
de los 27 numeros de dos (2) digitos que representan los numeros de las cuadras de donde se tomara la

muestra de puntual del cuerpo del sustrato.
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e La llustracion 3 muestra el esquema de la laguna de estabilizacién con la malla
de 0 hasta 99 cuadrados uniformes encima de su superficie (segun el paso 1
del procedimiento definido anteriormente). Los cuadrados con lineas cruzadas
representan los espacios determinados para la toma de muestra en el
procedimiento indicado en la llustracién 2. Las muestras se sacan del centro de
cada cuadrado.

) 1 2 ) .8. 4. _a F\ 57 & |owZ-Tl 8 omas
! PN PN PN
10 ™My 12 13 14 15 | 16 27 18 | 197
207 21 22 ™3| 24 [Ny 2 | 27 28 29
/_'b \\_ st W -~ S
30 3 32 | ™83 34 35 36 37 38 39
g M 2 | 43 44 45 a6 | 4z a8 |49
/’Q\, A . =il
50 | 51| S§2 | 5 54 55 56 57 58 | 59~
0 /5“ 2‘/\/ ;;z\ : :5 )
60 61 62 63 64 65 |66 a2 7| 68 | 83"
[ 70 71 |~z 73 7 | 95| 76 | 77 |98 79
70 1 | f'::zz\\ - L /15\\ ‘ 7 ! '//g“/\_\a_.
07| 81 82 83 |™ga"| s | s | 87 88 89
’,/ '{‘\’ | /"’85\\ = =
9. | .91 | 92 93 | 94 [TesT| 96 | Sz 98| 99
L I 7 e ot il \“\ I Il “w"\.

llustracién 3: Esquema de la laguna con malla de 100 cuadrados uniformes sobre toda la superficie de
lodo o biosdlido acumulado (cuadro con linea ancha).

El incremento de la frecuencia de monitoreo a la que hace referencia el parrafo 17.5
del articulo 17 del Reglamento para el Reaprovechamiento de Lodos generados en
Plantas de Tratamiento de Aguas Residuales no se considera para la toma de
muestras establecidas en el presente numeral.

En caso que la calidad del lodo acumulado no corresponda a las exigencias de un
biosdlido, el reaprovechamiento no sera posible.

6.1.2.3 Consideraciones para la muestra
Para la toma de muestra se debe considerar lo siguiente:

e En caso de no usar para cada toma de muestra un equipo nuevo, debe lavarse
intensamente? el equipo usado, para prevenir la contaminacién de las
siguientes muestras.

e En caso del monitoreo de pardametros microbioloégicos es importante la
desinfeccion del equipo después de cada toma de muestra.

o El procedimiento de la toma de muestra debe ser adecuadamente
documentado.

En caso de toma de muestra de tubos transportadores de lodo, se debe purgar los
restos de muestras anteriores del tubo de toma y lodo o biosélido estancado en la

2 El lavado intenso involucra las siguientes actividades:
1. Remocion de sdlidos pegados en el equipo.
2. Lavado del equipo en un balde con detergente y escobilla.
3. Enjuagar el equipo con agua y después con agua destilada.
4. En caso de medicion de parametros microbiolégicos esterilizar el equipo.
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linea de transporte. El equipo de toma de muestra se enjuaga tres (3) veces cada vez,
antes que se tome una muestra, para reducir la contaminacién cruzada.

6.1.2.3.1 Volumen de la muestra

El andlisis de los parametros establecidos en el Reglamento para el
Reaprovechamiento de los Lodos generados en las Plantas de Tratamiento de Aguas
Residuales, requiere un volumen de aproximadamente 2 kg (2 litros aproximadamente)
para el total de los parametros quimicos y 0,5 kg (0,5 litros aproximadamente) para los
parametros microbioldgicos.

El volumen total de una muestra compuesta debe ser suficiente para realizar hasta un
minimo de dos (2) analisis en paralelo, para el andlisis principal y para la posible
muestra dirimente.

El volumen o masa necesaria para la muestra depende también de la concentracion
de los soélidos. El andlisis de los parametros quimicos requiere siempre de una masa
minima de sélidos, por lo cual lodos o biosolidos muy liquidos requieren mas volumen,
para tener la misma cantidad de sélidos que un lodo o biosélido ya deshidratado.

Por lo tanto, en caso de contratacidon de laboratorios externos se debe consultar antes
sobre los volimenes o0 masas exactas requeridas para las muestras, generalmente los
laboratorios suministran los envases adecuados y preparados para envasar la
cantidad necesaria.

6.1.2.3.2 Equipo para la toma de muestra

El equipo correcto para la toma de muestras del lodo o biosélido depende de su
consistencia y del punto de monitoreo. La Tabla 2 indica los equipos de toma de
muestra, para el caso que no sea posible obtenerla directamente de una tuberia de
transporte o la descarga del lodo o biosélido no sea accesible para la toma de
muestra.

En caso de muestras puntuales liquidas de un reservorio, tanque o laguna, ésta se
toma con un tubo de metal, plastico o vidrio de 1 — 2 pulgadas, con una valvula check
en el fondo. El tubo se desliza lentamente y verticalmente por el lodo o biosdlido
acumulado, entonces la valvula check se abre y el lodo o biosdlido ingresa al tubo
segun el perfil del lodo o biosélido analizado. En el momento de retiro del tubo la
valvula check cierra y el lodo o biosélido queda atrapado.

El extractor de muestras de lodos o biosélidos secos es similar a un extractor de
muestras de suelo y contiene 2 tubos concéntricos. El tubo exterior tiene una punta
con la cual permite la penetracion de la muestra. El extractor se cierra rotando el tubo
interior.

El barreno de barrilete tubular para lodos o biosélidos semisecos o pastosos es un
tubo cortado y abierto a lo largo del eje longitudinal. Este equipo se utiliza también
para el monitoreo de suelos. La punta de un lado es puntiaguda, lo que permite la
penetracion del lodo ¢ bicsdélido. La muestra queda atrapada en el espacio hueco del
tubo cortado una vez que se lo retira del lodo o biosélido.

El barreno manual de tipo espiral permite sacar muestras de lodos o biosdlidos
compactos, este equipo se utiliza también para el monitoreo de suelos.

En el caso de lodos o biosdlidos granulares, una pala de mano permite obtener la
muestra.
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Tabla 2: Equipos de toma de muestra segtin consistencia del lodo o biosdlido (Brobst, 2017) (Véase

también el anexo)

Equipo Tamafio de muestra Consistencia Tamaiio del
L del sustrato equipo
Equipo de . Corte transversal de toda la Sustratos de 1,56~-15m
toma de lodos | columna de lodo o biosélido o fluidez libre
o biosc¢lidos solo de una cierta altura de la } |
liquidos columna (segun equipo) w
Extractor de Corte transversal de la columna | Sustratos 05-10m
muestras de lodo o biosdlido granulares o en
polvo
Barreno de Corte transversal de la columna | Sustratos hasta 1.0 m
barrilete | de lodo o biosélido pegajosos
| tubular
} Barreno Corte transversal de la columna | Biosélido variable
' manual de tipo | de lodo biosélido, muestra compacto
espiral puntual
Pala manual Muestra puntual Sustratos variable
granular,
polvorizado o
suelto

1 —
El material del equipo para tomar y procesar las muestras no debe ser fuente de

contaminacion para la muestra, por lo cual se debe utilizar dispositivos de vidrio, teflon,
acero inoxidable o plastico.

6.1.2.3.3 Preparacion de materiales y equipos

El siguiente listado considera los materiales, equipos e implementos de seguridad
indispensables para llevar a cabo un monitoreo de forma efectiva. En ese sentido, es
importante preparar con anticipacién los materiales de trabajo, formatos (registro de
datos de campo, etiquetas para las muestras de agua residual y cadena de custodia).
Se debe contar, sin caracter limitante, con lo siguiente:

6.1.2.3.3.1 Materiales

s Fichas de registro de campo

Fichas de cadena de custodia

® & & o e o

Papel secante

Cinta adhesiva

Plumén indeleble

Frascos debidamente preparados y etiquetados

Cajas térmicas (pequeia y grande)

Hielo u otro refrigerante

Bolsas de poliburbujas u otro material de embalaje adecuado
Piseta

Agua destilada y/o desionizada

Reloj

Cinta métrica

Papel aluminio

Plano con los puntos de monitoreo predefinidos (en caso de monitoreo de
mayores cuerpos de lodo)

6.1.2.3.3.2 Equipos
GPS para la identificacidon de los puntos de monitoreo
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Camara fotografica

Equipamiento para la mezcla y homogenizacion segun condicion esperada del
sustrato (botellas, batidora, pala, molino, almirez, etc.)

Equipo de toma de muestra de lodo, segln consistencia del biosélidos
muestreado.

6.1.2.3.3.3 Implementos de seguridad
Botines de seguridad
Gafas de seguridad
Guantes de jebe antideslizantes con cubierta de antebrazo
Guantes de latex descartables
Casco
Arnés para profundidades mayores a 1,50 m
Escalera mévil en caso de toma de muestra de contenedores
Mascarilla protectora descartable
Mascarillas con filtros antigases, cuando corresponda
Mameluco (en caso de muestreo de biosélido en forma de polvo)

6.1.2.3.4 Seguridad de trabajo
Se establecen las siguientes consideraciones para prevenir dafios personales, dafos
de materiales y equipos durante la ejecucion del monitoreo de biosélidos:

1.

Se debe preferir puntos de toma de muestra seguros, de facil acceso.

Si la muestra se extrae por encima de un buzoén, reactor, tanque, laguna u otro
recipiente se deben guardar las medidas de seguridad para trabajos en alturas
y/o encima de cuerpos de agua (uso de arnés, chalecos flotadores, mascara
antigases, etc.)

Si el punto de muestreo esta confinado es necesario ventilario antes de realizar
la toma de muestra en un periodo minimo de una hora. Es necesario, ademas,
usar un detector de gas y/o usar un equipo de respiracion autébnoma.

Debe utilizarse guantes, zapatos antideslizantes y cascos.

Después del monitoreo es necesario cambiar los materiales, equipos e
implementos de seguridad utilizados durante el mismo y que estuvieron en
contacto con el lodo o biosélido, para prevenir contaminacion de terceros.

El personal debe demostrar contar con vacunas vigentes a la fecha para
Tetanus, Diphteria, Polio, Hepatitis A, segun correspondan.

En general se debe tener conocimiento de lo siguiente:

1.

El peligro de explosién causado por la mezcla de gases explosivos en sistemas.
de alcantarillado o tanques de lodo insuficientemente estabilizados.

El riesgo de envenenamiento por gases téxicos, por ejemplo, acido sulfhidrico
en lugares poco ventilados y aireados.

El riesgo de sofocacion por la falta de oxigeno en lugares poco ventilados y

aireados.

El riesgo de enfermedades causadas por organismos patégenos en biosdélidos.
El riesgo de heridas fisicas debido a caidas y deslizamiento.

El riesgo de ahogamiento.

El riesgo de impacto por objetos que puedan caer.

Preservacioén - Conservacién y transporte de muestra

Las muestras se transportan en envases de boca ancha de polietileno o tefién,
materiales que no reaccionan con las muestras. El uso de envases de vidrio es
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posible, sin embargo, requiere precauciones de seguridad especiales, debido a que se
pueden formar gases y mayores presiones durante el transporte de la muestra, lo cual
genera el riesgo de destruccion del envase implicando riesgos para la salud del
personal y la pérdida de la muestra.

Los envases tienen que ser libres de fisuras y resistentes contra fuerzas mecanicas
tipicas durante el envio de cargas, utilizando en caso de botellas de vidrio, bolsas de
poliburbujas, de embalaje o de cualquier otro material. Las tapas de los envases
deben asegurar el sello de la muestra contra el aire ambiental.

Es importante, que todos los envases sean lavados y esterilizados antes de llenarlos
con la muestra. En caso del analisis por laboratorios acreditados, ellos normalmente
entregan los envases adecuados, lavados y de ser el caso esterilizados, por lo tanto,
preparados para el uso directo.

Durante todo el proceso de preparacion de muestra, el personal debe cumplir con las
exigencias minimas para la prevencion de una contaminacion cruzada de las
muestras.

Para conservar las muestras hay que guardarlas en ambientes oscuros con
temperaturas menores a 4 °C. Estas temperaturas previenen procesos de digestion
que pueden alterar la calidad de la muestra y conservan las condiciones biologicas®.
Por tal razon, es importante realizar el enfriamiento en un corto periodo. Para acelerar
el proceso de enfriamiento es recomendable poner las botellas con la muestra en un
bafio con cubos de hielo y agua o almohadillas refrigerantes. Una vez enfriada, la
muestra debe colocarse en una caja de almacenamiento térmica con refrigerante (ice
pack), para cumplir con la recomendacién de temperatura indicada. En caso de utilizar
hielo, se debe colocar éste en bolsas herméticas para evitar fugas de la caja donde se
transportan las muestras.

La congelacién es una opcion para la preservacion de muestras de lodos o biosodlidos,
salvo para aquellas que serviran para el analisis de parametros microbiolégicos
establecidos en el Reglamento para el Reaprovechamiento de los Lodos generados en
las Plantas de Tratamiento de Aguas Residuales. La conservacion quimica de las
muestras no es necesaria para el analisis de los mencionados parametros.

A pesar de las temperaturas bajas, se debe tomar precauciones durante el transporte
y la apertura de los envases ante la posible acumulacién de gases dentro del envase.

Se permite diferentes tiempos de almacenamiento de la muestra, segun el parametro
analizado, para realizar muestras dirimentes posteriormente. En tanto los parametros
microbiolégicos deben ser analizados dentro de 24 horas a partir de la toma de
muestra, para el analisis de metales pesados se puede guardar la muestra hasta seis
(6) meses, véase la Tabla 3.

La muestra y su envase deben estar cerrados y sellados adecuadamente para su
transporte. El formato de cadena de custodia debe acompafar a las muestras desde
su obtencibn o toma, transporte hasta su ingreso al laboratorio.

3 Los parametros microbiolégicos deben ser analizados dentro de las 24 horas después de la toma de muestra.
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Tabla 3: Condicién de preservacion y tiempos de almacenamiento de muestras de biosélidos (US EPA,
POW Siudge Sampling And Analysis Guidance Document , 1989), (State of Ohio Environmental
Protection Agency, 2009) (New Jersey Department of Environmental Protection, 2012)

Parametros Material del | Tiempo maximo de
envase almacenamiento

Pérdida por calcinacién (solidos | Plastico, Vidrio 7 dias con Temperaturas <
totales, solidos volatiles) 4°C

Arsénico, Cadmio, Cobre, | Plastico, Vidrio 6 meses con Temperaturas <
| Plomo, Niquel, Zinc, Cromo 4°C

Mercurio Plastico, Vidrio 28 dias con Temperaturas <
4°C

|
_Nitrégeno total

Nitrégeno total de Kjeldahl Plastico, Vidrio 28 dias con Temperaturas <
4°C

Nitrato Plastico, Vidrio 28 dias con Temperaturas <
4°C

Escherichia coli Plastico, Vidrio 24 horas con Temperaturas <
| 4°C

Salmonella Sp. ' Plastico, Vidrio J 24 horas con Temperaturas <
4°C

Huevos de helmintos viables Plastico, Vidrio 1 mes con Temperaturas <
4°C

6.1.4 Frecuencia de monitoreo

La obligacién de monitoreo y de los parametros monitoreados depende principalmente
de la clase (A o B) que se pretende asignar o al biosélido producido, las exigencias
normativas, los resultados de los monitoreos anteriores, el estado operativo y la
tecnologia del tratamiento de agua y lodo aplicada en la PTAR productora.

En caso de produccién y calificacion del lodo como biosdlido, la Tabla 4 del
Reglamento para el Reaprovechamiento de los Lodos generados en las Plantas de
Tratamiento de Aguas Residuales indica las frecuencias minimas de monitoreo del
biosélido dependiendo de la cantidad entregada por afio y la Clase (A o B) y los
resultados de los monitoreos anteriores.

En caso de produccién y entrega del biosélido en periodos intermedios de varios arios,
por ejemplo, en caso del biosdlido de lagunas de estabilizacion, la frecuencia de
monitoreo es de menor importancia. En su caso importa mas la cantidad de muestras
puntuales a tomar para su anadlisis directo o el procesamiento de muestras
compuestas, segln las indicaciones del item 6.1.2.2.2.1.

6.1.5 Documentacién

6.1.5.1 Etiquetado de la muestra

Los frascos deben ser eliquelados, con leira ciara y iegibie. De preferencia debe
usarse plumon de tinta indeleble y cubrir la etiqueta con cinta adhesiva transparente
conteniendo la siguiente informacion:

e Numero de identificacion de la muestra.

e Nombre de la empresa y unidad del proceso donde se toma la muestra.
e Fecha y hora de la toma de muestra.

e Ubicacion del punto de la toma de muestra (georeferenciada).
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s Tipo de muestra (compuesta, puntual).

» Nombre de la persona que toma la muestra.

s Tipo y procedimiento de medidas de conservacion.
e Parametros analizados de la muestra.

s Comentarios.

Los envases pueden estar previamente etiquetados o se podran utilizar adhesivos
especificos para registrar o rotular la informacién indicada.

Un ejemplo para una etiqueta se encuentra en el item 8.1. del presente protocolo.
Laboratorios acreditados ante INACAL pueden utilizar su propio formato de etiqueta.

6.1.5.2 Protocolo de transporte — Cadena de custodia

La Cadena de Custodia es el procedimiento documentado de la toma de muestra, su
transporte y entrega al laboratorio. El formato de cadena de custodia debe indicar al
menos:

e Numero de muestra.

e Parametros a evaluar.

o Tipo de frascos que contienen la muestra.

» (Condiciones o caracteristicas de la muestra de lodo o biosdlido: liquido,
pastoso o seco.

e Volumen de la muestra.

e Condiciones de conservacion.

o Nombres y firmas de cada persona involucrada entre la toma de muestra hasta
la recepcién en el laboratorio. (Con hora y fecha de entrega en cada paso).

e Observaciones

Un ejemplo de formato se encuentra en el item 8.2. del presente protocolo.
Laboratorios acreditados ante INACAL pueden utilizar su propio formato de etiqueta.

6.1.5.3 Libro de ocurrencias — Protocolo de la toma de muestra

El generador del lodo o biosélido debe contar con un libro de ocurrencia y monitoreo
en el cual se anota informacién técnica del muestreo como condiciones del punto o
puntos de muestreo y descripciéon del proceso, asi como otros datos referenciales. Es
recomendable trabajar con un formato propio.

La informacién del libro de ocurrencias y monitoreo sirve para aclarar incertidumbres
en la interpretacion de los resultados, pero también para analizar y eventualmente
optimizar las actividades para el siguiente monitoreo. La informacién relevante para el
registro, sin perjuicio de la informacién que el generador considere oportuna, es:

e Fecha, hora y ubicacion de los puntos de la toma de muestra.
e Tipo, cantidad y volumen de las muestras tomadas.

¢ Personas participantes

e Condiciones climaticas.

e Equipo de toma de muestra.

e Descripcion del proceso de la toma.

¢ Numero de identificacion de las muestras.

e Método y empresa responsable del transporte de las muestras.
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6.1.6 Normas y buenas practicas nacionales e internacionales

Los métodos de ensayo incluyen indicaciones sobre la toma de muestra para los lodos
o biosolidos. Sin embargo, estos métodos deben estar acreditados por el INACAL o
cualquier Organismo de acreditacién firmante de acuerdos de Reconocimiento
Multilateral (MLA) de la cooperacion Internacional de Acreditacion de laboratorios
(ILAC).

No obstante, el Reglamento para el Reaprovechamiento de los Lodos generados en
las Plantas de Tratamiento de Aguas Residuales permite en los primeros tres (3) afios
a partir de la publicaciéon del protocolo de monitoreo, el analisis de los parametros de
los biosélidos previstos en el Reglamento, mediante laboratorios con aplicacion de
métodos no acreditados por INACAL.

Por tal razén, debido que para la calidad de una muestra es muy relevante la
determinacién del punto de la toma de muestra y siendo esta responsabilidad del
productor y/o comercializador de biosdlidos, el presente protocolo proporciona
orientaciones respecto a normas internacionales reconocidas, relacionadas a la toma
de muestra de lodos y biosélidos. Sin caracter limitante, algunas de estas son:

Normas del Deutsches Institut fuer Normung y de la International Standard
Organisation - DIN ISO

« DINENISO 5667-13:2011-08:

o DIN 38414-11:1987-08

United States Environmental Protection Agency — US EPA (nacional, federal)

e US EPA 833-B-89-100:

o US EPA: Biosolids Reference Sheet (Brobst, 2017)

e EPA New Jersey: New Jersey Sludge Sampling and Analytical Guidance
Document

o EPA, Ohio: Manual of Ohio EPA Sludge Program Field Sampling Methods and
Quality Assurance Practices

6.2 Analisis de muestras en laboratorios

6.2.1 Parametros relevantes

El Reglamento para el Reaprovechamiento de los lodos generados en las Plantas de
Tratamiento de Aguas Residuales establece en sus articulos 13 y 14, los parametros
relevantes para el analisis de biosdlidos. A continuacién, se indican los parametros
quimicos y microbioldgicos, asi como las unidades para su analisis:

Los parametros quimicos relevantes para el andlisis de biosolidos segin el
Reglamento para el Reaprovechamiento de los Lodos generados en las Plantas de
Tratamiento de Aguas Residuales son:

o Pérdida por calcinacion (determina el grado de estabilizacién) en % 0 kgseiidos
totales volatiles / KQSolidos totales,

o Nitrogeno total en gnitsgeno / Kgssiidos totales,

o Metales pesados (arsénico, cadmio, cromo, cobre, plomo, mercurio, niquel y
zinc) en m@wetal/ Kgssidos totales,

Los pardmetros microbiolégicos relevantes para el analisis de biosélidos segun el
Reglamento para el Reaprovechamiento de los Lodos generados en las Plantas de
Tratamiento de Aguas Residuales son:
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s Salmonellas sp. en NMP / 10 gsgiidos totales,
s Escherichia coli en NMP / 1gssiidos totales
e Huevos viables de Helmintos en 1/ 4 gseiido totales

L.os laboratorios deben relacionar la masa o cantidad de la contaminacién detectada a
la masa de los solidos totales de la muestra, por lo cual, parte del analisis de la
musstra o3 siempre determinar tamb’an ia concentracion de lus solides.

6.2.2 Nuamero de analisis

Se debe realizar por cada parametro al menos un analisis. En caso se realice mas de
un andlisis, el resultado valido en caso de parametros quimicos sera el promedio
aritmético de ambos analisis y en caso de parametros microbiolégicos el promedio
geométrico.

6.2.2.1 Muestra dirimente

La muestra dirimente es la muestra que se toma en la misma oportunidad que la
muestra original, sea esta puntual o compuesta, la cual es analizada bajo los mismos
criterios y es comparable en caso existan eventuales reclamos sobre la validez de los
resultados de la muestra original. En este caso, se aplicara la muestra dirimente segun
lo establecido por el laboratorio de acuerdo al literal k, del numeral 4.6.1.del
Reglamento para la Acreditacion de Organismos de Evaluacion de la Conformidad
(OEC).

La muestra dirimente se aplica solo a los parametros quimicos y a la presencia de
huevos de helmintos viables, aplicando las medidas de conservacion de muestras
adecuadas en el laboratorio.

La muestra dirimente se contrata separadamente, por lo cual los laboratorios tienen la
obligaciéon de informar a los productores y/o comercializadores de los lodos o
biosélidos, previamente a su contratacién sobre los alcances y costos de ella.

6.2.3 Términos de referencia para el analisis en los primeros 3 afios

Los métodos de ensayo para el producto de lodos o biosdlidos deberan estar
acreditados por el INACAL o cualquier Organismo de acreditacion firmante de
acuerdos de Reconocimiento Multilateral (MLA) de la Cooperacidén Internacional de
Acreditaciéon de Laboratorios (ILAC).

Si bien el Reglamento para el Reaprovechamiento de los Lodos generados en las
Plantas de Tratamiento de Aguas Residuales permite en un periodo de tres (3) afios
de aprobado el protocolo de monitoreo, el andlisis de parametros a través de
laboratorios con aplicacion de métodos no acreditados por INACAL, debido a la
importancia de un buen monitoreo de los lodos o biosélidos para la salud publica y el
ambiente, también los laboratorios sin metodologia acreditada deben aplicar
metodologias segln las buenas practicas y normas internacionales indicadas en la
TABLA 4.

A continuacién se presentan algunos términos de referencia que contienen normas
internacionales de referencia para el monitoreo del lodo o biosdlido.

6.2.3.1 Parametros quimicos

6.2.3.1.1 Pérdida por calcinacion

Para determinar la pérdida por calcinacién se debe medir primero los sélidos totales,
después se queman los solidos, quedando la ceniza. La diferencia de masa entre los
solidos totales y la ceniza corresponde a la pérdida por calcinacion o también a los
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solidos volatiles. La relacion de la pérdida de calcinacién y la masa de los sélidos
totales en porcentaje (%) corresponde al indicador del grado de la estabilizacion del
sustrato.

La informacidn sobre los sélidos totales de la muestra es también base para el analisis
de la presencia de metales pesados, nitrégeno y pardmetros microbiolégicos en el
sustrato.

Normas y recomendaciones internacionales para la medicion de sdlidos totales y
solidos totales volatiles se encuentran en la TABLA 4 del presente Protocolo de
Monitoreo de Biosdlidos.

6.2.3.1.2 Metales pesados
Hay diferentes tecnologias para la deteccidén de metales pesados.

1. Una tecnologia normalizada internacionalmente para el analisis de lodos o
biosdlidos es la espectroscopia de emisidon por plasma de acoplamiento
inductivo (ISP), la cual sirve para detectar una gran parte de los metales
pesados, menos el mercurio.

Al inicio de la medicién hay que preparar una dilucion de la muestra del lodo o
biosoélido que contiene todos los metales, esto se puede hacer por la extraccién
mediante agua regia. Dicho liquido alimenta el equipo analizador en el cual
sera transformado en un aerosol mediante el gas Argon para su ionizacién en
un plasma generado por un campo magnético oscilante. Las temperaturas
hasta 8000 K dentro del plasma aseguran que todos atomos seran ionizados.

Dependiendo del tipo de medicién por ISP:

a. Los iones seran acelerados por un campo eléctrico hacia un espectréometro
de masas, el cual detecta la presencia y concentracion (masa) de presencia
del elemento (p. e. metal pesado). En este caso se habla del ISP-MS.

b. Sensores opticos miden las radiaciones emitidas de los iones, las cuales
tienen longitudes de ondas especificas por cada elemento y la intensidad
de la radiacion. De esta manera se identifica el elemento (p. e. metal
pesado) presente y su concentracion. En este caso se habla del ISP-OES

La tecnologia tiene su debilidad en caso de dominancia de presencia de un
elemento particular. Sin embargo, normalmente este punto no es relevante en
los lodos o biosélidos dentro del marco del presente protocolo.

2. Oftra tecnologia normalizada internacionalmente para el andlisis de presencia y

concentraciones de metales pesados en lodos o biosdlidos es la
,E‘L;?\.R /s espectrometria de absorciéon atomica (AA). Se atomiza y activa los elementos
\// (metales pesados) de una dilucién de la muestra del lodo o biosélido, por
/ ejemplo, en temperaturas elevadas, y manda luz de cierta longitud de onda por
| la nube de atomos. Dependiendo del tipo del atomo y la concentracion de su
presencia en la nube parte de la luz sera adsorbida. La diferencia entre la luz
emitida y adsorbida identifica el elemento y la concentracién de su presencia
en la muestra.

Dependiendo del tipo de atomizacién de la muestra del lodo o biosdlido se
diferencia los sistemas de analisis de la espectrometria de absorcién atomica
de mayor aplicacién entre:
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a. El sistema de calentamiento en tubos de grafito (AA-ET) hasta
temperaturas de 2500 °C,

b. El sistema de reduccidn primero los elementos (metales pesados)
presentes a sus hidruros gaseosos, tras reaccion quimica y calentarlos
después hasta temperaturas cerca de 1000 °C. En este caso se habla
de la (AA-HG o AA Hidruro). Esta tecnologia detecta sclamente
aquellos elementos que reaccionan a hidruros gaseosos.

En caso de la deteccion de mercurio se trabaja con otros quimicos para
su reducciéon y ademas con menores temperaturas. Por esto se habla
en su caso con deteccién en vapor frio (AA-CV).

Normas y recomendaciones internacionales para la medicién de metales pesados se
encuentran en la TABLA 4 del presente Protocolo de Monitoreo de Biosélidos.

6.2.3.1.3 Nitrégeno total

El nitrégeno total se mide quemando la muestra en condiciones especiales, las cuales
aseguran que todas las formas quimicas de nitrégeno se conviertan en nitrégeno
elemental, presente en el gas de incineracion. El nitrégeno del gas se separa para la
determinacién de su concentracion.

La concentracién de nitrégeno organico y nitrégeno amoniacal se determina mediante
el método de Kjeldahi, donde se separa primero ambas fracciones del nitrégeno de la
muestra del lodo o biosélido por digestion en condiciones acidas y extraccion en
condiciones basicas. La cantidad del nitrogeno extraido se determina posteriormente.

El nitrato se mide en la solucién de la muestra por ejemplo por fotometria.

Normas y recomendaciones internacionales para la medicién de nitrégeno total se
encuentran en la TABLA 4 del presente Protocolo de Monitoreo de Biosélidos.

6.2.3.2 Parametros microbiolégicos

6.2.3.2.1 Escherichia Coli

El primer paso para su andlisis consiste en lavar la muestra del sustrato en agua
destilada por cierto tiempo y diluir esta solucion varias veces. De la dilucién se realiza
el monitoreo de Escherichia Coli segun el procedimiento para la determinacién del
NMP en aguas via tubos de incubacién con sustrato de incubacién de Escherichia
Coli.

Normas y recomendaciones internacionales para la medicion de Escherichia Coli se
muestran en la Tabla 4 del presente Protocolo de Monitoreo de Biosdélidos.

6.2.3.2.2 Salmonellas sp.
El procedimiento es similar al procedimiento para Escherichia Coli, pero se utiliza el
medio de incubacién correspondiente para Salmonellas sp.

Normas y recomendaciones internacionales para la medicién de Salmonellas sp se
detallan en la TABLA 4 del presente Protocolo de Monitoreo de Biosolidos.

6.2.3.2.3 Huevos de helmintos

En un proceso de lavado (con surfactantes), colado y centrifugado (con ciertos
quimicos) de la muestra en varias etapas, se separa los huevos de helmintos del resto
de la sustancia particular de la muestra. En una segunda etapa se incuba los huevos
separados para determinar su viabilidad.
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Normas y recomendaciones internacionales para la medicién de Huevos de Helmintos
se detallan en la TABLA 4 del presente Protocolo de Monitoreo de Biosoélidos.

TABLA 4: Normas y recomendaciones internacionales para la medicion de los parametros de biosdlidos
relevantes segun el Reglamento para el Reaprovechamiento de los Lodos generados en las Plantas de
Tratamiento de Aguas Residuales (Moodley, Archer, Hawksworth, & Leibach, 2008) (New Jersey
Department of Environmental Protection, 2012) (State of Ohio Environmental Protection Agency, 2009)
(US EPA, Control of Pathogens and Vector Attraction in Sewage Sludge, 2003)

Parametro Norma y/o método normalizada®
Pérdida por calcinacion SM 2540 G-1997
| (sélidos totales) DIN EN 12880:2001-02

Pérdida por calcinacion SM 2540 G-1997

(sélidos totales volatiles) DIN EN 15935:2012-11
Arsénico SW-846 Method 6010 (ICP)
SW-846 Method 6020 (ICP/MS)
SW-846 Method 7061 (AA Hidruro) ‘
SW-846 Method 7060*, SW-846 Method 7010 (AA ET) }
‘ DIN 38405-35:2004-09 (AA)

DIN EN ISO 15586:2004-02 (AA)

ISO 17378-2:2014-02 (AA Hidruro)

DIN EN I1SO 17294-2: 2005-02 (ICP-MS)

| DIN EN 1SO 11885:2009-09 (ICP-OES)

Cadmio | SW-846 Method 6010 (ICP)

SW-846 Method 6020 (ICP/MS)

SW-846 Method 7130%, SW-846 Method 7000 (AA
Direct Aspiration)

SW-846 Method 7131*, SW 846 Method 7010 (AA
Graphite Furnace)

DIN EN 13346:2001-04 (Extraccién con agua regia)
DIN ISO 11047:2003-05 (AA ET)

' DIN EN ISO 11885:2009-09 (ICP-OES)

DIN EN ISO 17294-2 (ICP-MS)

DIN 38406-16:1990-03 (Voltametria)

' Cromo SW-846 Method 6010 (ICP)

SW-846 Method 6020 (ICP/MS)

SW-846 Method 7190*, SW-846 Method 7000 (AA
Direct Aspiration)

SW-846 Method 7191*, SW 846 Method 7010 (AA
Graphite Furnace)

DIN EN 13346:2001-04 (Extraccidn con agua regia)
DIN ISO 11047:2003-05 (AA ET)

DIN EN 1SO 11885:2009-09 (ICP-OES)

DIN EN 1SO 17294-2 (ICP-MS)

Cobre SW-846 Method 6010 (ICP)

SW-846 Method 6020 (ICP/MS)

SW-846 Method 7210*, SW-846 Method 7000 (AA
Direct Aspiration)

SW-846 Method 7211*, SW 846 Method 7010 (AA
Graphite Furnace)

DIN EN 13346:2001-04 (Extraccién con agua regia)
DIN ISO 11047:2003-05 (AA ET)

DIN EN 1SO 11885:2009-09 (ICP-OES) |
DIN EN ISO 17294-2 (ICP-MS) |
DIN 38406-7:1991-09

DIN 38406-16:1990-03 (Voltametria)
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Parametro

Norma y/o método normalizada’

SW-846 Method 6010 (ICP)

SW-846 Method 6020 (ICP/MS)

SW-846 Method 7420*, SW-846 Method 7000 (AA
Direct Aspiration)

SW-846 Method 7421*, SW 846 Method 7010 (AA
Graphite Furnace)

DIN EN 13346:2001-04 (Extraccion con agua regia)
DIN ISO 11047:2003-05 (AA ET)

DIN EN ISO 11885:2009-09 (ICP-OES)

DIN EN ISO 17294-2 (ICP-MS)

DIN 38406-6:1998-07

DIN 38406-16:1990-03 (Voltametria)

Mercurio

SW-846 Method 7471 (Cold Vapor (manual))
DIN EN ISO 17294-2
DIN EN ISO 12846:2012-08

Niquel

SW-846 Method 6010 (ICP)

SW-846 Method 6020 (ICP/MS)

SW-846 Method 7520*, SW-846 Method 7000 (AA
Direct Aspiration)

SW-846 Method 7521*, SW 846 Method 7010 (AA
Graphite Furnace)

DIN EN 13346:2001-04 (Extraccion con agua regia)
DIN ISO 11047:2003-05 (AA ET)

DIN EN ISO 11885:2009-09 (ICP-OES)

DIN EN ISO 17294-2 (ICP-MS)

DIN 38406-11:1991-09

DIN 38406-16:1990-03 (Voltametria)

| Zinc

SW-846 Method 6010 (ICP)

SW-846 Method 6020 (ICP/MS)

SW-846 Method 7950*, SW-846 Method 7000 (AA
Direct Aspiration)

SW-846 Method 7951*, SW 846 Method 7010 (AA
Graphite Furnace)

DIN EN 13346:2001-04 (Extraccion con agua regia)
DIN ISO 11047:2003-05 (AA ET)

DIN EN ISO 11885:2009-09 (ICP-OES)

DIN EN ISO 17294-2 (ICP-MS)

DIN 38406-8:2004-10

DIN 38406-16:1990-03 (Voltametria)

Nitrégeno total

ISO 13878:1998-03

Nitrégeno total de Kjeldahl 7

' SM 4500-Norg D-1997

SM 4500-Norg B or C-1997
EPA Method 351.1 (TKN)
EPA Method 351.2 (TKN)

DIN EN 13342:2001-01

| Nitrégeno del nitrato

SW-846 Method 9056

' Salmonellas Sp.

DIN 38414-13:1992-03

SM 9260 D EPA Method 1682 Note 11,12 “Control of
Pathogens and Vector Attraction in Sewage Sludge”,
Appendix G (Kenner and Clark), EPA/625/R-92/013,
July 2003 (Método de analisis)

“Control of Pathogens and Vector Attraction in Sewage
Sludge”, Appendix F, EPA/625/R-92/013, July 2003
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Parametro Norma y/o método normalizada®

(Método de preparaciéon de muestra)

' Escherichia Coli SM-9221 C E-2006 EPA Method 1680 Note 15,12 EPA

‘ Method 1681 Note 16,12 (Método de andlisis)

"Control of Pathogens and Vector Attraction in Sewage

Sludge”, Appendix F, EPA/625/R-92/013, July 2003

(Método de preparacién de muestra)

Huevos de helmintos Yanko (1987) and "Control of Pathogens and Vector

viables Attraction in Sewage Sludge”, Appendix |, EPA/625/R-

92/013, July 2003

Standard Methods for the Recovery and Enumeration

of

Moodley et al: Helminth Ova in Wastewater, Sludge,

Compost and Urine-Diversion Waste in South Africa

(Moodley, Archer, Hawksworth, & Leibach, 2008)

1) SM significa Método estandarizado para la examinacién de aguas y aguas residuales,
American Public Health Association, 1015 15th Street, NW., Washington, DC 20005
SW-846 significa Test Methods for Evaluating Solid Waste, Physical/Chemical
Methods, EPA Publication SW-846, incluyendo todas modificaciones y actualizaciones.

2) ISP, ISP-OES, ISP-MS, AA, AA-ET, AA-Hidruro véase el item 6.2.3.1.2.

6.2.4 Términos referencia para el analisis luego de los 3 afios

Segun el Reglamento para el Reaprovechamiento de los Lodos generados en las
Plantas de Tratamiento de Aguas Residuales se reconoce después de un plazo de tres
(3) afios de adecuacion solo resultados de mediciones en base de la aplicacién de
métodos de analisis acreditados por INACAL.

6.2.5 Manejo de los resuiltados de monitoreo

6.2.5.1 Registro y reportes internos

Los resultados de los analisis son almacenados y registrados colocando toda la
informacion en orden cronolégico (senalando la fecha de monitoreo) en una hoja de
calculo o una base de datos computarizada. La informacion es comparada con los
limites de calidad para biosélidos establecidos en el Reglamento para el
Reaprovechamiento de los Lodos generados en las Plantas de Tratamiento de Aguas
Residuales.

El registro cronolégico de los datos es necesario para determinar tendencias a largo
plazo respecto a la calidad del lodo o biosdlido, permitiendo obtener conclusiones
sobre el funcionamiento de su produccidon e ingreso de contaminantes (metales
pesados) no controlados en el proceso de produccion.

Esta informacion, conjuntamente con la informacion del protocolo de monitoreo, la
cadena de Custodia y los documentos conteniendo los reportes de los analisis
realizados en los laboratorios correspondientes, deberd ser almacenada por un
periodo minimo de cinco afios, debiendo estar, el archivo, a disposiciéon del MVCS.

6.2.5.2 Registro y reportes externos

Los resultados del monitoreo son reportados al Registro Nacional de Produccion y
Reaprovechamiento de Biosdlidos, que administra el MVCS y entregados a los
adquirientes y/o usuarios finales de biosdlidos, segun las indicaciones del Reglamento
para el Reaprovechamiento de los Lodos generados en las Plantas de Tratamiento de
Aguas Residuales .
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8 ANEXOS
8.1 Etiqueta del envase de muestra

Nombre del productor o
comercializador del
lodo/biosélido:

Denominacién de la unidad”
donde se toma de muestra:

Ubicacidn georeferenciado del Zona: Este: Norte:
punto de muestreo:

N2 de muestra
(orden de toma de muestra):

Fecha y hora de la toma:
Tipo de muestra: [] puntual [] compuesta

Preservacion: Ij Enfriamiento insitu
D Conservacion en caja térmica con hielo

r_—l Otra

Parémetros fisicos”: [ st ] stv [ Ar
[ cd ] cu Jecr
[] He ] ni ] e
[ zn N

Pardmetros biolégicos: ] cmr [] salmonelas ] HH

Otros parametros:

Operador de la toma de muestra
{nombre/firma):

1) Por ejemplo: Lecho de secado, centrifuga de lodos, fondo de laguna de estabilizacion.
2) ST: Sélidos totales, STV: Sélidos totales volatiles, Ar: Arsénicos, Cd: Cadmio, Cu: Cobre,
Cr: Cromo, Hg: Mercurio, Ni: Niquel, Zn: Zinc, PB, Plomo, N: Nitrégeno total

3) CTT: Coliformes termotolerantes, HH: Huevos de helmintos viables
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8.2 Protocolo de transporte — Cadena de custodia

Nombre del productor o comer-
cializador del lodo/biosélido:
N2 de Tiempo de Muestra Tipo de Paridmetros a medir” "Observaciones
muestra latoma frasco
Hora | Fecha | Volumen | Condicion | Conservacidn | Material | ST|STV| Ar | Cd | Cu | Cr [ Hg| Ni | Pb | Zn| N | CTT |Salm| HH
fisica
Responsable del productor |Operador de la toma de muestra
Nombre / institucion Hora / Fecha Firma Nombre/ Apellido Institucion Hora / Fecha Firma
Apellido
|Custodia de la muestra Recepcion de la muestra en el laboratorio
Nombre/ Institucion Hora / Fecha Firma Nombre/ Apellido Institucién Hora / Fecha Firma
Apellido

1) ST: Solidos totales, STV: Sdélidos totales volatiles, Ar: Arsénicos, Cd: Cadmio, Cu: Cobre,N: Nitrégeno total, Cr: Cromo, Hg: Mercurio, Ni: Niquel, Zn: Zinc, PB, Plomo,
CTT: Coliformes termotolerantes, HH: Huevos de helmintos viables
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8.3 Equipos de muestreo de lodos o biosdlidos

%

Whagden handje

T
ORED
/}" Swrong cord
2
& Acrylictube
Atout 1o inside digmeter 4,

Cotter pinor g
other stiff wite [ /
v

Ao 1 in dlameter

Equipo de toma de lodos o biosdlidos liquidos — Corte transversal de toda la columna
de lodo o biosdlidos o solo de una cierta altura de la columna (segun equipo)

Extractor de muestras - Corte transversal de la columna de lodo o biosdlido

Barreno de barrilete tubular - Corte transversal de la columna de lodo o biosdlido
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Barreno manual de tipo espiral - Corte transversal de la columna de lodo, muestra
puntual

Pala manual - Muestra puntual
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