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Resumen

En este trabajo se ha estudiado la calidad ambiental respecto a la contaminacion por
metales pesados de los suelos y sedimentos del Campus Ibaeta. Para ello, se han
determinado nueve metales pesados, ya que estos metales pueden contaminar el agua de
escorrentia y pasar asi a la cadena tréfica, por lo que es importante conocer su
concentracion. Para la completa caracterizacion de los suelos y sedimentos, se han
estudiado algunos parametros fisico-quimicos como el pH, la conductividad eléctrica y la
materia organica. Estos parametros afectan a la infiltracion de las aguas vy, por tanto,
conocerlos es esencial para planificar, entre otros aspectos, la posibilidad de implantar una

red de drenaje en el Campus.

Los metales analizados en este trabajo mediante digestion por microondas y
Espectroscopia de Absorcion Atémica de llama (EAA) han sido Cobre, Niquel, Zinc, Cadmio,
Cobalto, Plomo, Manganeso, Hierro y Cromo. Para el estudio de la calidad del método
analitico utilizado los parametros analizados han sido: la linealidad, los limites de deteccion
(Cu: 0,77 mg/kg; Ni: 1,1 mg/Kkg; Zn: 1,2 mg/kg; Cd: 9,3 mg/kg; Co: 6,4 mg/kg; Pb: 8,0 mg/kg;
Mn: 0,10 mg/Kg; Fe: 0,31 mg/kg; Cr: 22 mg/Kkg), la exactitud (recuperaciéon: 41,6-150%) v la

precision (RSD: 3-14%), concluyendo que el método es adecuado.

Con los resultados obtenidos, se ha realizado una comparacion de los Valores
Indicativos de Evaluacién (VIE-A y VIE-B) con los correspondientes metales para cada uno
de los suelos y sedimentos del Campus Ibaeta donde se ha podido observar una cierta
alteracién para casi todos los metales (Cu, Ni, Zn, Pb y Cr). También, se han comparado los
resultados obtenidos para los suelos y sedimentos del Campus con los resultados de los
suelos y sedimentos de otras partes del mundo con los que se ha podido observar
variabilidad respecto al contenido metalico presente en los suelos y sedimentos. Por
ultimo, se ha realizado un tratamiento de los datos obtenidos mediante el analisis de
componentes principales en el cual se ha observado que la muestra 2 (suelo) situada en la
Plaza Onati modifica mucho el modelo ya que es distinta al resto. Asimismo, en los
sedimentos se han podido observar agrupaciones debidas al dia de muestreo y a las

condiciones previas a la recogida de muestras.

Palabras clave: suelos, sedimentos, metales pesados, parametros fisico-quimicos, red de

drenaje, Valores Indicativos de Evaluacion.
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Abstract

In the present work, the environmental quality of the soils and sediments of the Ibaeta
Campus has been studied with respect to heavy metal contamination. For this purpose,
nine heavy metals were determined, as these metals can contaminate runoff water and
thus enter the trophic chain. Therefore, it is important to know their concentration. For the
complete characterization of the soils and sediments, some physicochemical parameters

such as pH, electrical conductivity and organic matter have been studied.

The metals analyzed by microwave digestion and flame Atomic Absorption
Spectroscopy (AAS) were Copper, Nickel, Zinc, Cadmium, Cobalt, Lead, Manganese, Iron
and Chromium. For the validation of the analytical method used the parameters studied
were: linearity, the limits of detection (Cu: 0,77 mg/kg; Ni: 1,1 mg/kg; Zn: 1,2 mg/kg; Cd: 9,3
mg/kg; Co: 6,4 mg/kg; Pb: 8,0 mg/kg; Mn: 0,10 mg/kg; Fe: 0,31 mg/kg; Cr: 22 mg/kg),
accuracy (recovery: 41,6-150%) and precision (RSD: 3-14%), concluding that the method is

adequate.

With the results obtained, a comparison was made of the Indicative Evaluation Values
(VIE-A and VIE-B) with the corresponding metals for each of the soils and sediments of the
Ibaeta Campus, where a certain alteration was observed for almost all metals (Cu, Ni, Zn, Pb
and Cr). The results obtained for the soils and sediments of the Campus have also been
compared with those of the soils and sediments from other parts of the world in which it
has been identified variability in terms of heavy metal content. Finally, a date treatment has
been done by Principal Component Analysis in which it has been determined that sample 2
(soil), located in Onati Square, modifies the model significantly considering that it is
different from the rest. Likewise, sample groupings in the sediments were observed due to

the day of sampling and previous conditions to sample collection.

Rey words: soils, sediments, heavy metals, physicochemical parameters, drainage

network, Indicative Assessment Values.
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1. Introduccion
1.1.  Los Sistemas Urbanos de Drenaje Sostenible (SUDS)

El agua en la naturaleza no permanece estatica, presenta una movilidad constante en la
cual se definen diferentes etapas. Estas por su forma de asociarse, generan un ciclo, ya que
su inicio ocurre donde posteriormente concluye. El ciclo hidrolégico (Figura 1) es el proceso
mediante el cual se efectla el abastecimiento de agua para los seres vivos. Se basa en que
toda gota de agua, en cualquier momento en que se considere, recorre un circuito cerrado.
Este recorrido puede finalizar por distintas vias puesto que, el ciclo hidrologico no presenta

un anico camino ',

CONDENSACION

Figura 1. Representacion esquematica del ciclo hidrologico 2]

Durante la precipitacion el agua puede iniciar su retorno hacia la atmosfera, puesto que
en su caida se evapora y una parte de ella no llega al suelo; otra parte, queda interrumpida
en diferentes superficies desde donde parte se evapora regresando también a la atmosfera
y parte llega hasta el suelo y se infiltra. El agua que cae directamente al suelo sera la que
recorra debidamente el ciclo hidrolégico. Una parte de esta agua de lluvia puede caer sobre
superficies liquidas (rios, lagos, presas etc.), otra parte se extendera por la superficie dando
lugar a una escorrentia que llega a los cauces de los rios y, a través de éstos, al mar.
Finalmente, desde la superficie del mar y desde el resto de superficies liquidas hay otra
etapa de evaporacion que cierra el ciclo " Sin embargo, cuando el ser humano necesita
hacer uso del agua es cuando alteramos el ciclo natural de ésta y creamos infraestructuras
de tratamiento, canalizacion y distribucion para usarla para nuestro beneficio, y después
devolverla a la naturaleza. Al finy al cabo, el ciclo urbano del agua es una alteracion del ciclo
natural del agua.

En zonas urbanas en las que la superficie pavimentada es muy elevada el agua de lluvia
no tiene posibilidad de infiltracion por lo que predomina la escorrentia superficial. Por lo
tanto, el proceso de urbanizacion y produccion de una ciudad, se ha demostrado que es

insostenible debido al elevado e incorrecto consumo de suelo, agua y energia. Desde
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muchos ambitos se reivindica la necesidad de un cambio en la construccion de las ciudades,
y en concreto, en la gestion del agua. Hoy en dia es indudable la necesidad de entender las
aguas pluviales urbanas como un elemento clave para la distribucion territorial y el disefio
arquitectonico y urbano. Igualmente, es necesario asegurar que el agua esté integrada en
la planificacion y el diseno de las ciudades para ofrecer mayor resistencia al cambio
climatico, habitabilidad y eficiencia. En concreto, esa integracion se consigue por medio de
los Sistemas Urbanos de Drenaje Sostenible (SUDS), ya que son sistemas que permiten que
el agua de lluvia se infiltre (al suelo y al acuifero) mediante la rehabilitacién de los procesos

hidrologicos previos al desarrollo urbanistico F.

Segln Kamali et al. (2017), “cerca de un 46% de la contaminacién de los cuerpos de agua

superficiales esta relacionada con la escorrentia urbana”

. Por lo tanto, la gestion
adecuada de ésta es imprescindible para el buen mantenimiento de los cuerpos de agua
superficiales™. Asi pues, los SUDS, forman parte de las nuevas estrategias de mejora de la

gestion y funcionamiento del ciclo del agua a nivel urbano!®.

Mediante la implantacion de los SUDS, se pretende que la respuesta hidrolégica de una
zona urbanizada sea lo mas semejante posible a la que presentaba en su estado original, es
decir, antes de ser sometida al proceso de urbanizacion. De forma que sea posible
minimizar los impactos del desarrollo urbanistico con respecto a la cantidad y calidad de la
escorrentia, por medio de la activacion de mecanismos de infiltracion, transporte y

retencion de agual™.

Uno de los procesos que afecta a la calidad del agua infiltrada es la filtracion. Es un
proceso en el cual las particulas transportadas por el agua pueden ser retenidas en el suelo
o sedimento, mejorando asi la calidad del agua infiltrada, aunque las particulas retenidas
pueden descomponerse con el tiempo, liberando lentamente las sustancias que las
componen tales como, materia organica, nutrientes y metales. De modo que, la infiltracion
del agua en el suelo y sedimento, es un aspecto clave para el funcionamiento de estos
sistemas. Sin embargo, tal y como se explicara mas adelante, la acumulacion de
contaminantes en las superficies urbanas y en el suelo, es un riesgo para la salud de los

ecosistemas y los seres humanos ..

Ademas, esta acumulacion reduce la velocidad de infiltracion del agua, aumentando asi

la probabilidad de generacion de escorrentia 1°!.

Definimos entonces los SUDS como elementos en la red de drenaje urbana que
permiten recoger, transportar, descontaminar, retener, infiltrar y evacuar el agua de lluvia

de una forma sostenible mediante el empleo de procesos naturales, para asi poder
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renaturalizar el ciclo urbano del agua !". De acuerdo con su definicion, los SUDS
proporcionan una serie de beneficios fundamentales al medio ambiente urbano entre los
que destacan®!:

e Mejoradelacalidad del agua: gestionando la calidad de la escorrentia para
prevenir la contaminacion. La calidad de la escorrentia depende
fundamentalmente de la calidad de los sedimentos y particulas que arrastre.
Cuanto mayor sea el recorrido del agua de escorrentia en una zona urbana sera mas
probable que arrastre sedimentos que afecten a su calidad. Por lo tanto, para que la
calidad del agua infiltrada sea la mejor posible, es importante que el agua de lluvia
no pase por zonas en las que se acumula sedimento potencialmente contaminado
v que se infiltre lo antes posible. Este es el punto en el que el presente trabajo
profundiza.

e Reduccion del volumen o de la velocidad de la cantidad de agua:
mediante el control de la cantidad de escorrentia para poder soportar la gestion del
riesgo de inundacion y mantener y proteger el ciclo natural del agua.

e Amenidad: aportando instalaciones o servicios utiles y agradables a la
sociedad.

e Biodiversidad: manteniendo y creando mejores lugares para la naturaleza.

Los pavimentos permeables son una infraestructura que forma parte de los SUDS ya que
favorecen la infiltracion del agua de lluvia en entornos urbanos, de forma que restablecen
el ciclo natural del agua. Por lo tanto, contribuyen a reducir la escorrentia superficial en
entornos urbanos, aumentando asi la recarga de aguas subterraneas®. Del mismo modo,
controlan la produccion de escorrentia en el origen, reducen los impactos negativos en los
sistemas de alcantarillado, moderan el efecto isla de calor (efecto en el que la temperatura
en el interior de las ciudades es superior a la correspondiente en sus entornos adyacentes,
con diferencia mas notoria en época de verano) ), y favorecen la infiltracién de agua en el
suelo, cuya calidad es mucho mejor que la generada en un pavimento impermeable *!

(Figura 2).

IMPERVIOUS PAVEMENT PERMEABLE PAVEMENT
+ High runoff flow * Reduced surface runoff
« No infiltration « Enhanced infiltration

« Poor water quality * Better water quality

Figura 2. Diferencias entre un pavimento permeable e impermeable 31,
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Por lo tanto, los pavimentos permeables, aportan los tres primeros beneficios
previamente mencionados de los SUDSVy el cuarto, de formaindirecta, a través de la mejora
de la calidad del agua reubicada en el medio acuatico. Sin embargo, hay varios aspectos
que quedan por estudiar como la influencia del régimen de lluvias, la intensidad de las
mismas y el nivel de contaminacion previo a la lluvia; ademas del comportamiento
hidraulico y la calidad del agua infiltrada, ya que el lavado de los materiales que componen
las diferentes capas de los pavimentos permeables, también afecta a la naturaleza del agua
que se infiltra. Asi pues, el estudio de la respuesta de los pavimentos permeables a
acontecimientos de alta intensidad de lluvia es crucial para demostrar su capacidad de
afrontar futuros desafios relacionados con el cambio climatico, ya que el Grupo
Intergubernamental de Expertos sobre el Cambio Climatico (IPCC) ' prevé que los eventos

de precipitacion extrema seran mas intensos y frecuentes en muchas regiones .

En cuanto al desarrollo sostenible de los SUDS, es fundamental considerar los aspectos
econdmicos, sociales y medioambientales de forma que los tres puedan coexistir
simultaneamente. Por ello, se plantea para el disefio de las ciudades desde el punto de vista
del drenaje, el triangulo de la sostenibilidad (Figura 3), concepto adoptado en la cumbre de
Rio de 1992 y reflejado en el documento “Informe Brundtland (1987)", el cual trata de
considerar equilibradamente los tres aspectos mas relevantes que deben tenerse en
cuenta a la hora de disefar los SUDS. Estos aspectos estan relacionados con la cantidad de

agua, su calidad y el servicio que ofrece a la sociedad [*'".

CALIDAD

Figura 3. Triangulo de sostenibilidad en el drenaje urbano tel,
1.2. Metales pesados en suelos y sedimentos

Durante las ultimas décadas, el rapido desarrollo urbano junto con las actividades
industriales para la vida humana moderna han requerido diversas actividades
antropogénicas, entre ellas las operaciones industriales, los procesos municipales, las
actividades de construccion y las emisiones de trafico. Con los anos, esas actividades
antropogénicas han originado una extensa contaminacion en diversos compartimentos
ambientales urbanos incluidos el suelo superficial, el sedimento y el agua en los entornos
terrestres de las principales ciudades del mundo, que, en consecuencia, han afectado
nocivamente a los ecosistemas y a la salud humana. Los compartimentos ambientales

urbanos representan diferentes fuentes de contaminantes, y averiguar las contribuciones
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cuantitativas de las fuentes de contaminacion a la matriz del medio ambiente urbano es
fundamental para su correspondiente regulacion y remediacion'?. En esos entornos, los
metales pesados son los contaminantes que mas preocupan debido a su extendido uso por
la sociedad, su naturaleza no biodegradable y los posibles efectos nocivos para la biosfera

cuando su presencia es excesiva .

Los metales pesados son principalmente metales de transicion entre los que se incluyen
plomo, arsénico, mercurio, cadmio, zinc, plata, cobre, hierro, cromo, niquel, manganeso y
cobalto entre otros. Pese a que no hay una definicion precisa sobre lo que es un metal
pesado, la densidad y el peso atdmico se consideran en la mayoria de los casos como
factores determinantes. Son elementos quimicos bioacumulables; dado que se almacenan
y sus concentraciones aumentan a medida que se avanza en la cadena trofica, v
dificilmente biodegradables, que en ocasiones pueden causar problemas de toxicidad en
niveles de concentracidon que pueden resultar perjudiciales para el medio ambiente y la

salud humana"l,

Los metales pesados deben considerarse como principales contaminantes presentes en
los suelos y sedimentos, que pueden incorporarse en ambos de forma natural, por medio
de la meteorizacion de las rocas, o mediante actividades antropicas. Una vez que los
metales se incorporan al suelo o sedimento, pueden ser retenidos, pero también pueden
ser activados por diferentes procesos biologicos y mecanismos quimicos. Son muchos los
factores que afectan a la incorporacion de los metales pesados en el suelo y sedimento,
como las propiedades fisico-quimicas del propio suelo/sedimento: pH, conductividad y
materia organica!’®.. Por consiguiente, el enriquecimiento de metales pesados en el suelo y

el sedimento ha sido correctamente documentado en la literatura cientifica '3

Una vez que estos metales pesados se acumulan en los diferentes suelos y sedimentos,
pueden ser absorbidos por las plantas y de este modo incorporarse a las diferentes cadenas
troficas ['*!. De hecho, los metales y metaloides, en ocasiones considerados elementos traza
(<100 pg/g), pueden llegar al organismo de los seres humanos por medio de la ingestion de
agua, comida y suelo, el contacto con la piel o la respiracion ', Asi pues, la Agencia de
Proteccion Medioambiental de E.E.U.U. (EPA) ha calculado que la ingesta media de suelo
diaria es de 200 mg/dia paralos ninos de entre 1y 6 anos y de 100 mg/dia para personas con
edades comprendidas entre 7 y 70 afos (US EPA, 2007) '". Por lo tanto, la ingesta de
particulas del suelo es una de las vias de exposicion que contribuyen en mayor medida
sobre el riesgo total !'®l. Entiendo el riesgo total como la probabilidad de que un
contaminante presente en el suelo entre en contacto con algin receptor con

consecuencias adversas para la salud de las personas o el medio ambiente (Ley 1/2005) ['%],
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Resulta necesario senalar que el sedimento puede contribuir a alterar las condiciones de
salud. Las particulas de sedimento presentan un tamano pequeino y a su vez, pueden ser
facilmente inhaladas, ingeridas y expuestas a través del contacto dérmico. Una exposicion
a corto plazo podria provocar reacciones alérgicas, tos y ataques de asma incrementando
asi el numero de incidencias y los ingresos hospitalarios debido a enfermedades
pulmonares severas. Mientras que, una exposicion a largo plazo supone un aumento de
vulnerabilidad a infecciones respiratorias, al cancer, a la presencia de defectos al nacer, a
enfermedades cardiovasculares, al deterioro del sistema nervioso central y a la muerte. En
consecuencia, la contaminacion por sedimento es un aspecto relevante para la salud en
muchos paises en proceso de desarrollo. Asi, la evaluacion de los riesgos para la salud
humana, es importante para poder valorar los efectos de los metales pesados en las

particulas de sedimento durante un periodo de tiempo determinado 2.

Por ello, es imprescindible conocer el contenido total de los metales pesados en los

suelos y sedimentos, lo cual nos permite conocer su abundancia y distribucion .

1.2.1. Valores Indicativos de Evaluacién (VIE)
Actualmente, el analisis de suelos y sedimentos es una tarea analiticaindispensable para
poder evaluar la calidad de éstos y poder asi establecer normativas de seguridad en caso de

estar contaminados ['*),

Existe una normativa, Ley 4/2015, del 25 de junio, para la prevenciony correccion de la
contaminacion del suelo, que tiene como objetivo proteger el suelo y sedimento de la
Comunidad Auténoma del Pais Vasco, previniendo la alteracion de sus caracteristicas

quimicas proveniente de acciones de origen antropogénico 1*'.

En ella se reflejan como Valores Indicativos de Evaluacion (VIE), aquellos valores
relacionados a concentraciones de sustancias quimicas que constituyen el sistema de
estandares de la calidad del suelo y sedimento 2", Estan definidos en funcién de los riesgos
potenciales, diferenciandose dos estandares diferentes 12

- Valor Indicativo de Evaluacion A (VIE-A): estandar correspondiente con el limite
superior del rango de concentraciones en el que un elemento se encuentra de forma

natural en los suelos y sedimentos. Dichos valores se recogen en la Tabla 1.
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Tabla 1. Valores Indicativos de Evaluacion A de algunos metales '],

Metal VIE-A (mg/kg)
Arsénico 23
Bario 80
Cadmio 0.8
Cobalto 6
Cobre 10
Cromo 25
Mercurio 0.3
Molibdeno 0.6
Niquel 12
Plomo 16
Zinc 50

- Valor Indicativo de Evaluacién B (VIE-B): estandar que seiala la concentraciéon de
un elemento en el suelo y sedimento, por encima de la cual el suelo/sedimento esta
alteradoy cabe la posibilidad de que esté contaminado. El VIE-B se define para los distintos

usos del suelo tal y como puede observarse en la Tabla 2.

Tabla 2. Valores Indicativos de Evaluacion B de metales en funcion del uso del suelo/sedimento 2.

Metal VIE-B (mg/kg)
Industrial | Parque publico | Urbano | Areade juego infantil | Otros usos
Arsénico 200 30 30 30 30
Cadmio 50 25 8 5 5
Cromo 550 400 200 90 200
Mercurio 40 15 4 4 4
Molibdeno 750 250 75 75 75
Niquel 800 500 150 110 110
Plomo 1000 450 150 120 120
1.3. Campus Bizia Laby el proyecto “EHUsuds”

Campus Bizia Lab es un programa de la Universidad del Pais Vasco/Euskal Herriko
Unibertsitatea (UPV/EHU) que comenzé en octubre de 2017 con el objetivo de responder a
retos de sostenibilidad dentro de la propia Universidad mediante la colaboracion de
personal administrativo y de servicios, estudiantes y profesorado. Este programa es una
iniciativa proveniente del Proyecto Erasmus University Educators for Sustainable
Development en el que participo la UPV/EHU entre los anos 2013y 2016 y pretende utilizar

el propio Campus como laboratorio (%%,

Hasta ahora, se han realizado tres ediciones y en octubre de 2020 comenzé la cuarta
edicion que finalizara en septiembre de 2021. Cada una de las ediciones de Campus Bizia

Lab consta de un proceso de investigacion en el cual el alumnado desarrolla una practica
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con la ayuda del profesorado. Esta practica es de caracter educativo y el trabajo realizado
quedara plasmado a través de Trabajos Fin de Grado (TFG) y Trabajos Fin de Master (TFM).
Ademas, los estudiantes que forman parte del Programa Campus Bizia Lab estan
distribuidos en los tres Campus (Guipuzcoa, Vizcaya, Alava) y en diversos grados y

posgrados %3,

En este contexto, este trabajo se engloba dentro del programa Campus Bizia Lab 2020-

2021y concretamente pertenece al proyecto EHUsuds.

Alrespecto, EHUsuds tiene como objetivo analizar la viabilidad de implantacion de SUDS
en los Campus de Guipuzcoa (Ibaeta) y Vizcaya (Leioa) de la UPV/EHU, tanto a nivel de
espacio publico como en lo que se refiere a los edificios de la propia universidad, de manera
que se reduzca el impacto de la urbanizacion de los Campus en el ciclo del agua y mejore la
calidad ambiental y el paisaje de los mismos. Para ello, se han establecido diferentes
objetivos: i. analizar la situacion actual de los Campus en cuanto a la calidad de los
suelos/sedimentos y asi poder decidir cuales son los mejores lugares para implementar los
SUDS; ii. gestionar las aguas pluviales en lo que respecta a las redes de saneamiento y a las
caracteristicas del terreno y de los edificios; iii. estudiar la extension, calidad y el vinculo
presente entre las zonas verdes para poder mejorar su funcionalidad y conectividad. Una
vez estudiados estos factores, se desarrollaran propuestas para conseguir los objetivos
mencionados y se evaluara el beneficio previsible de ellas. Dichos beneficios pueden ser en
términos de agua no aportada a la red por infiltracion o reutilizacion, por retencion del agua
aportada, por mejora de la calidad del agua vertida, por reduccion del efecto isla de calor,
por aumento de la calidad y amenidad del espacio publico... Por ultimo, se van a dar a
conocer estas técnicas entre la poblacion universitaria ademas de concienciar de la
importancia de planificar la ciudad de forma unificada en cuanto al espacio publicoy a la

infraestructura.
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2. Objetivos

Teniendo en cuenta que algunas actividades antrépicas pueden generar metales
pesados (de variable toxicidad) acumulables en los suelos y sedimentos de las zonas
urbanas a lo largo del tiempo, el objetivo principal de este trabajo es estudiar el estado
ambiental de los suelos y sedimentos del Campus Ibaeta, para conocer la calidad de éstos

y proponer lugares adecuados para la futura implantacion de los SUDS.

Para ello, se ha determinado el contenido de metales (Cu, Ni, Zn, Cd, Co, Pb, Mn, Fe y Cr)
en suelos y sedimentos de la UPV/EHU y ademas se han analizado algunos parametros

fisico-quimicos como el pH, la conductividad eléctrica y la materia organica.

Asimismo, se fijaron los siguientes subobjetivos:

e Validar el método analitico utilizado analizando los siguientes parametros de
calidad para cada metal: linealidad, limites de deteccion, exactitud y precision.

e Aplicar el método analitico en muestras reales de los suelos y sedimentos del
Campus Ibaeta.

e Realizar un estudio comparativo de los resultados obtenidos en los suelos y
sedimentos de Ibaeta con los encontrados en otras partes del mundo.

e Hacer uso de una técnica estadistica como el analisis de componentes principales

(PCA), para tener mas informacion sobre la relacién entre muestras y variables a estudiar.
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3. Apartado experimental
3.1. Muestreo
Parallevar a cabo este estudio se realizd un muestreo de suelos y sedimentos que abarcé
todo el Campus Ibaeta. De esta manera, se recogieron nueve muestras de suelo y ocho de
sedimento a lo largo de todo el campus, una de cada punto de muestreo. Los muestreos se
realizaron el dia 30 de septiembre (muestras 1A-9) y los dias 8 (muestras 10-12) y 9

(muestras 13-16) de octubre, tras varios dias sin llover (ver Tabla 3).

Tabla 3. Datos de temperatura media, precipitacion maxima y total correspondientes a los dias

previos y a los dias de muestreo, recogidos en la estacion Meteorolégica de Miramon C017 f24,

Fecha T media (°C) | Precipitacién maxima diaria (I/m?) | Precipitacién total (I/m?)
18/09/2020 23,2 0,1 0,2
19/09/2020 19,8 2,3 9,7
20/09/2020 18,8 - -
21/09/2020 17,7 3,7 18,7
22/09/2020 18,5 - -
23/09/2020 18,5 1,2 54
24/09/2020 16,7 1,9 22,1
25/09/2020 12,0 2,2 23,7
26/09/2020 13,2 6,9 35,1
27/09/2020 12,7 0,1 0,1
28/09/2020 14,0 - -
29/09/2020 13,7 - -
30/09/2020 14,7 - -
Media/Total 16.4 6.9 115

1/10/2020 14,9 0,5 1,8
2/10/2020 11,8 1,6 27,6
3/10/2020 11,1 1,3 32,4
4/10/2020 12,0 1,8 9,0
5/10/2020 13,1 0,5 3,5
6/10/2020 16,8 0,3 0,9
7/10/2020 16,1 1,0 13,9
8/10/2020 16,6 - -
Media/Total 14,1 1,8 89,1
9/10/2020 16,0 0,2 0,3
Media/Total 14,3 1.8 89,4

En la Figura 4 se representan los puntos de muestreo seleccionados en el Campus.
Mientras que la Tabla 4 recoge la descripcion junto con la localizacion GPS de los diferentes

puntos de muestreo.
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puntos de muestreo b

Sedimento
@® sueo

Figura 4. Puntos de muestreo seleccionados en el Campus Ibaeta.

Tabla 4. Descripcion y localizacion GPS de los puntos de muestreo.

YL (I
& LA

Muestra Tipo de Localizacion XUTM* | YUTM*
muestra

1A suelo Carretera Kirolgunea 580279 | 4796116
1B suelo Zona arboles Kirolgunea 580294 | 4796060
2 suelo Arquitectura, Plaza Onati 580396 | 4796105
sedimento Arquitectura 580408 | 4796040

4 suelo Punto medio entre carreteray arquitectura 580408 | 4796040
5 suelo Centro Carlos Santamaria 580317 | 4795760
sedimento Centro Carlos Santamaria 580326 | 4795748

7 suelo Residencia Universitaria Manuel Agud Querol | 580225 | 4795644
8 suelo Rotonda Plaza Europa 580394 | 4795765
sedimento Rotonda Plaza Europa 580404 | 4795742

10 suelo Ibaeta centro 580402 | 4795629
11 suelo Edificio Joxe Mari Korta 580561 | 4795470
sedimento Edificio Joxe Mari Korta 580562 | 4795506
sedimento Frente a Escuela de Ingenieria 580396 | 4795791
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sedimento Parte trasera Centro Carlos Santamaria 580184 | 4795847

sedimento Zona coches parte trasera Centro Carlos 580179 | 4795770
Santamaria

sedimento Entre Facultad de Derechoy Facultad 580293 | 4795591
Informatica

*UTM, Universal Transverse Mercator: Sistema de coordenadas de proyeccion cartografico, basado
en la proyeccion cartografica de Mercator, con el cual se pueden referenciar puntos sobre la
superficie terrestre. Sus unidades son los metros a nivel del mar (251,

La Figura 5 recoge diferentes imagenes correspondientes con la recogida de muestras
en algunos de los puntos de muestreo.
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10 n 12
Figura 5. Imagenes del muestreo en diferentes puntos.

Para la recogida de las muestras de suelo, se utilizdé una pequeina azada y el muestreo se
realiz6 hasta los primeros centimetros de profundidad (0-5 cm) de los suelos. Antes de
recoger el suelo, se retiro la capa superficial de hierba. Para las muestras de sedimento, se
empled una escoba y pala pequenas y el muestreo se realizo en el borde de la carretera.
Posteriormente, y con sumo cuidado, las muestras se transfirieron a diferentes bolsas Zip
para su correcto almacenamiento, posterior etiquetado y finalmente, su traslado al

laboratorio.

3.2. Pretratamiento de las muestras

Antes de los analisis, para garantizar la sequedad completa, las muestras se secaron a
temperatura ambiente encima de papel filtrante dentro de una campana durante una
semana aproximadamente. Una vez secas, se tamizaron para asi conseguir el tamano de la
particula de suelo/sedimento adecuado. En este caso se trabajo con un Unico tamano de
particula de suelo y sedimento: el menor a2 mm. Para ello, se utilizé un tamiz “n° R72", (Cisa
Cedaceria Industrial S.L., Barcelona) (Figura 6) con una malla de 2 mm para la eliminacién
de la parte mas gruesa (que incluia también piedras y raices). Hasta su posterior analisis, los
suelos y sedimentos se almacenaron en bolsas Zip y finalmente, se guardaron en un

armario a temperatura ambiente.

Figura 6. Tamiz "n° R72".
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3.3. Tratamientoy analisis de las muestras
3.3.1. pH
El pH es una propiedad quimica de gran importancia ya que afecta al desarrollo de los
seres vivos. Es una medida de la actividad de los iones hidrogeno (H*) del suelo. Al igual que
sucede en el suelo, la concentracion de iones hidrogeno, es esencial en los procesos fisicos,

quimicos y biolégicos del sedimento 2!,

La medicion del pH en el suelo es una herramienta util para tomar decisiones de gestion
referentes a el tipo de plantas apropiadas de acuerdo con su ubicacion o la posible
necesidad de modificar el pH del suelo. Asimismo, es un indicador de la disponibilidad de
nutrientes en las plantas ?".. La mayoria de los metales tienden a estar mas disponibles a pH
acido excepto As, Mo, Se y Cr, los cuales tienden a estar mas disponibles a pH alcalino. Por
otra parte, algunos metales pueden estar diluidos en el suelo en forma de aniones solubles.
Tal es el caso de los siguientes metales y metaloides: Se, V, As, Cr. De tal forma que, la
adsorcion de los metales pesados esta fuertemente condicionada por el pH del suelo y, por

tanto, también su solubilidad 281,

Para determinar el pH se preparé una suspension 1:5 de suelo/sedimento: agua
bidestilada. Paraello, se pesaron 5 g de suelo/sedimento (<2 mm) en un vial y se adicionaron
25 mL de agua bidestilada. A continuacion, se agito la mezcla durante 1 hora en un agitador
de cuna, y tras centrifugar la suspension durante 5 minutos, se midio el pH en la disolucion

acuosa mediante el pH-metro %%,

En este analisis se utilizaron un agitador de cuna “HS 250", (Janke & Kunkel. Ika ®-
Labortechnik, Alemania) (Figura 7), una centrifuga "P Selecta”, (J.P Selecta S.A., Barcelona)
(Figura 8) y un pH-metro ‘pH METER BASIC 20, Crison”, (Hach Lange Spain, S.L.U., Barcelona)

(Figura 9), junto con soluciones tampoén (pH 4 y pH 7) para calibrar el pH-metro.

Figura 7. Agitador de cuna “HS 250". Figura 8. Centrifuga "P selecta”.
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Figura 9. pH-metro “pH METER BASIC 20, Crison".

3.3.2. Conductividad eléctrica
La conductividad eléctrica es la medida de |la capacidad de una disolucion para conducir
la electricidad. Este parametro esta relacionado con los iones presentes, sus
concentraciones total y relativa, la temperatura del liquido y el contenido en soélidos
disueltos. En definitiva, la determinacion de la conductividad eléctrica es una forma

indirecta de medir la salinidad de un extracto de suelo/sedimento 2627],

La medicion de la conductividad se realizé mediante el uso de un conductimetro de
sobremesa con célula de vidrio/platino. Del mismo modo que en el pH, se partié de una
suspension de 1:5 suelo/sedimento: agua bidestilada. Para ello, se pesaron 5 g de
suelo/sedimento (<2 mm) en un vial y se anadieron 25 mL de agua bidestilada. En este caso,
solo se mantuvo en agitacion durante 30 minutos. En esta ocasion se dejo reposar la mezcla
durante 15 minutos para la separacion de las fases liquida y solida. Para la calibracion del
conductimetro se prepard una disolucion patron de KCl (Panreac, 99,5-100,5%) 0,010 M.

Tras el calibrado se midié la conductividad de las muestras %,

Para la determinacion de la conductividad se emplearon un conductimetro “Bench-
4510, Jenway"”, (Cole-Parmer, UK) (Figura 10), un agitador de cuna “HS 250", (Janke & Kunkel.
Ika ®-Labortechnik, Alemania) y agua bidestilada.

Figura 10. Conductimetro “Bench-4510, Jenway".
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3.3.3. Determinacién de la materia organica (MO)

La materia organica constituye una de las propiedades bioquimicas del
suelo/sedimento de mayor interés, ya que suele considerarse como elemento que
interviene en la calidad edafica. La calidad del suelo se define como la capacidad especifica
que tiene un suelo para actuar en un ecosistema natural o antropico segin sus funciones
311 En efecto, este componente suele incidir de forma favorable en otras propiedades del
suelo/sedimento, teniendo en cuenta que: aumenta la capacidad de intercambio catidnico,
colabora con la neutralizacion del pH, favorece la retencion de la humedad, induce la
actividad microbiolégica y favorece la liberacion de nutrientes *2. La materia organica del
suelo/sedimento consta de una mezcla de sustancias organicas de origen variado, como
residuos de plantas y animales que se encuentran en distintas etapas de descomposicion.
Dado que la materia organica procede de residuos vegetales y animales, contiene todos los
nutrientes esenciales, principalmente carbono, oxigeno e hidrogeno ademas de otros
elementos minoritarios. Aunque se encuentran en pequenas cantidades, estos nutrientes
son muy importantes desde el punto de vista de la gestion de la fertilidad del suelo.
Asimismo, se encuentran compuestos producidos quimicamente a partir de la materia en
descomposicion, tales como enzimas, polisacaridos y compuestos aromaticos. La materia
organica también cumple un importante papel en mejorar la estructura del suelo,
formando agregados que mejoran la aireaciony el almacenamiento del agua en el perfil del
suelo, disminuyen la erosion y ayudan a evitar la compactacion desproporcionada B3l pe
tal forma que, su analisis resulta fundamental ya que su presencia puede alterar el

comportamiento de los suelos/sedimentos en determinados procesos.

La determinacion de la materia organica se puede realizar de diferentes maneras. En
este trabajo, se determind a través del método de pérdida por ignicion (LOI, lost of ignition),
el cual esta basado en determinar la pérdida de peso de una muestra de suelo/sedimento
al someterla a temperaturas elevadas en un horno-mufla. Con estas temperaturas se logra
una completa oxidacion de la materia organica. Precisamente, este método permite

[34]

determinar la materia organica total del suelo/sedimento **. La cantidad de materia

organica que tiene la muestra se expresara en forma de porcentaje.

Para ello se coloc6 un crisol de porcelana en la mufla y se calenté a 550°C durante 30
minutos. Tras el enfriamiento en el desecador hasta alcanzar la temperatura ambiente, se
pes6 (m,) en la balanza analitica. A continuacién, se adicioné al crisol 1 g de
suelo/sedimento seco (my) y se calentd en la mufla durante 1 hora. Después de colocar el
crisol en el desecador y una vez enfriado, se volvié a pesar (m¢) el crisol en la balanza
analitica. La masa del residuo en el momento de la ignicion, y, por tanto, la pérdida por
ignicion se considerara constante si la masa obtenida (mg) tras un nuevo periodo de media

hora a 550°C en la mufla, no difiere en mas del 0,5% del valor anterior (mc-ms). Por lo que,
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mediante la introduccion del crisol otra media hora extra, nos aseguramos de que se

cumplia con la condicién previamente mencionada ..

En este analisis los materiales que se utilizaron en este caso fueron, un horno de mufla

“Carbolite” (Instrumentacién Cientifica Técnica, S.L., La Rioja) (Figura 11) y un desecador.

Figura 11. Horno de mufla “Carbolite”.

3.3.4. Determinacion de Cu, Ni, Zn, Cd, Co, Pb, Mn, Fey Cr
Ademas de los parametros fisico-quimicos citados anteriormente, los metales pesados
en los suelos y sedimentos, tales como, el cobre, niquel, zinc, cadmio, cobalto, plomo,
manganeso, hierro o cromo, son también indicadores de la calidad de los suelos y
sedimentos. Por ello, en este trabajo se determinaron estos nueve metales para la

completa caracterizacion de los suelos y sedimentos.

El primer paso para la determinacion analitica de los metales en las muestras de suelo y
sedimento fue realizar una previa digestion acida de las muestras siguiendo el método EPA
3051A de la Agencia de Protecciéon Ambiental de Estados Unidos (definida como “digestion
acida asistida por microondas de sedimentos, lodos, suelos y aceites”) *®.. Brevemente, se
pesaron 0,5 g de suelo/sedimento directamente en cada recipiente de teflon y se anadio
una disolucién de agua regia: 9 mL HNO; (65%, Panreac for analysis) y 3 mL HCI (37%,
Panreac for analysis). Para la digestion de las muestras se utilizé un horno microondas
"speedwave” (Berghof, Alemania) (Figura 12). El programa que se aplicé a las muestras
incluia una primera rampa con una potencia maxima del 80% durante 7 min para alcanzar
la temperatura establecida en el método (175°C). Una vez alcanzada la temperatura
deseada se mantuvo otros 7 min para asegurar una adecuada digestion y después, se
procedio a un enfriamiento gradual hasta alcanzar los 75°C. El tiempo total del proceso de
digestion con la ayuda del horno microondas fue de 49 min. Tras el enfriamiento, los

extractos se filtraron con jeringas vy filtros de poro 0,45 um, y se transfirieron a viales de
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polietileno de 50 mL. Los blancos se prepararon de forma idéntica, pero sin incluir el
suelo/sedimento. De esta manera se obtuvo una disolucion liquida que posteriormente se
analiz6 por Espectroscopia de Absorcion Atdmica de llama, EAA, “Agilent 55B" (Agilent
Technologies, USA) (Figura 13).

Figura 12. Digestor por microondas “speedwave”.

Figura 13. Espectrofotometro de absorcion atomica “Agilent 55B".

La EAA esta basada en la atomizacion del analito en una matriz liquida. Una vez
preparadas las disoluciones de los correspondientes analitos, se introducen en el
espectrofotometro de absorcion atomica en el cual el nebulizador transforma la muestra
en un aerosol compuesto por una suspension de particulas liquidas. Estas particulas son
transportadas por un flujo gaseoso al quemador de premezcla, sobre el que se encuentrala

llamay en el que finalmente, tiene lugar la atomizacion®".

En la absorcion atdomica, se utiliza un haz de luz monocromatico especifico del elemento
a analizar. La luz se hace pasar a través del vapor de atomos previamente generado,
midiéndose la radiacion absorbida. La fuente de radiacion empleada no es continua, ya que
emite radiacién de la misma longitud de onda que el pico de absorcién del analito (ver

Figura 14).
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Fuente de i
energia » Lampara —> Llama — | Monocromador

Senal - Amplificador D Detector

Figura 14. Esquema de las etapas de la absorcion atomica.

Antes de proceder con el analisis de las muestras fue necesario ajustar las condiciones
de medida caracteristicas del elemento a analizar. Los parametros ajustados se incluyen en
la Tabla 5. Ademas, se utilizd una mezcla de acetileno-aire que erala responsable de originar
la llama, la atomizacion y el transporte. Es importante asegurarse de que el flujo de
acetileno esté entre 0-10 L/min, mientras que el del aire se encuentre entre 13,5-20 L/min
38 Ademas, se utilizaron dos lamparas de catodo hueco multielementales (Agilent
Technologies, USA) (Figura 15) que llevan asociadas diferentes longitudes de onda vy
ranuras correspondientes a cada elemento. Con una de ellas se midieron Cu, Ni, Co, Mn, Fe

y Cr, mientras que con la otra Zn, Cd y Pb.

Tabla 5. Condiciones de medida utilizadas para la cuantificacion de cada elemento.

Metal | Corriente lampara (mA) | Longitud de onda (hm) | Ranura del mechero (nm)

Cu 4 324,8 0.5
Ni 4 232,0 0,2
Zn 5 2139 1

Cd 4 228,8 0.5
Co 7 240,7 0,2
Pb 5 217,0 1

Mn 5 279,5 0,2
Fe 5 248,3 0,2
Cr 7 3579 0.2

Figura 15. Lamparas de catodo hueco multielementales.
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Asimismo, para poder determinar la concentracion en la que se encuentra cada analito
en las muestras es primordial medir previamente los calibrados correspondientes. Para la
preparacion de los calibrados se partio de la disolucion multielemental concentrada de 100
mg/L de todos los elementos a analizar y se prepararon diferentes patrones. Los patrones

preparados para cada elemento se encuentran en la Tabla 6.

Tabla 6. Concentracion de los patrones preparados para la calibracion de cada elemento a analizar

por EAA.
Concentracion(mg/L) | Cu | Ni | Zn | Cd | Co | Pb | Mn | Fe | Cr

0,05 X X X X X X

0,10 X X

0,25 X X X X X X X

0,50 X X X X
1,0 X X X X X X X X X
1,5 X X X X X
2,0 X X X X X X X
5,0 X X X
8,0 X X

Para la cuantificacion por EAA, se realizaron los calibrados individualmente y acto
seguido se midio la absorbancia de cada una de las muestras. Cada muestra se analizo tres
veces. En algunos casos resultd necesario realizar diluciones debido a las altas

concentraciones obtenidas.

Los reactivos utilizados se muestran a continuacion:

e Para preparar los patrones y sus calibrados se utilizaron patrones de 1000mg/L
(Panreac, 99,8%) de Cu, Ni, Zn, Cd, Pb, Mny Fe excepto para Coy Cr que se prepararon a partir
de compuestos solidos.

o Para preparar los patrones y calibrados de Co y Cr se prepararon patrones de 100
mg/Lde Coy Cr partiendo de los sélidos Co(NOs)2:6H20 (MercK, proanalisis) pesando 0,0248
g llevado a 50 mL con agua bidestilada y 100 mg/L Cr(NO3)3'9H20 (Panreac, 97%) pesando
0,0385 g llevado a 50 mL con agua bidestilada.
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4,

Resultados y discusion
4.1.

4.1.1. Linealidad

Estudio de la calidad del método de analisis

La linealidad indica la tendencia lineal que sigue una curva de calibrado proporcionando

una relacion entre la respuesta y la concentracion obtenida del analito. Habitualmente se

utiliza como criterio de la linealidad el coeficiente de determinacion (R2) . En la Figura 16

se muestran los calibrados obtenidos para cada elemento.
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Mn Fe
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Figura 16. Representacion grafica de las absorbancias de los distintos patrones preparados para

cada metal frente a sus concentraciones.

En todos los casos los valores son muy cercanos a 1 por lo que se considera que las curvas
de calibrado tienen una tendencia lineal en los rangos de concentracion definidos en cada

caso B,

4.1.2. Limites de deteccion
El limite de deteccion (LOD, Limit Of Detection) de un proceso analitico indica la cantidad

minima de analito que se puede detectar en la muestra .

Hay dos formas de calcular el limite de deteccion. La primera mediante la utilizacion de
los datos de la regresion, haciendo uso de la desviacion estandar y la pendiente, y la
segunda de forma directa midiendo las senales repetidas de muestras blanco que no

contienen analito y han sido sometidas al mismo procedimiento que las muestras reales

[40]

En este analisis los limites de deteccion se calcularon haciendo uso de las senales de los
blancos. Se obtuvieron por lo tanto LODs procedimentales. Seis muestras blanco se
sometieron al mismo procedimiento analitico que las muestras reales y se analizaron
mediante EAA. Se calcul6 para cada metal, el promedio de la seial del blanco (yg) v la

respectiva desviacion estandar (sg). Una vez obtenidos ambos valores se aplico la Ecuacién
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1 1 Finalmente se obtuvieron las concentraciones de cada metal en los blancos,

correspondientes a los valores del limite de deteccion.

LOD =yg +3,3sg (Ecuacion 1)

Tabla 7. Valores de LOD obtenidos tras el analisis de las muestras blanco.

Metal Cu Ni Zn Cd Co Pb | Mn Fe Cr
LOD (mg/L) | 0,13 | 0,18 | 0,023 | 0,18 | 0,13 | 0,16 | 0,21 | 0,62 | 0,43

LOD (mg/kg) (077 [ 1,1 | 12 [ 93 | 64 | 80 | 010|031 | 22

4.1.3. Exactitud

La exactitud es la medida que expresa la diferencia entre el valor medio determinado
para el analito en una muestra y el valor de referencia. Indica la presencia del error
sistematico. Cuanto mas se asemejen el valor medio y el de referencia, mas exacto es el
método. Este parametro se puede medir de varias maneras, una de ellas, mediante el uso
de material de referencia. Por ello, para estudiar la exactitud se realiz6 el analisis repetido
(n=4) del material de referencia BCR-320 (de sedimento de rio proporcionado por el Institut
for Reference Material and Measurements, conocidos como BCR Reference Materials). Se
compararon los valores certificados (mg/kg) con los obtenidos mediante este método

analitico y se calcularon los porcentajes de recuperacion.

Se prepararon las réplicas del material de referencia a las que se les aplicé el método
analitico explicado en el apartado experimental. En la Tabla 8 se muestran los valores
certificados para Cu, Ni, Zn, Pb y Cr en el BCR-320, junto con los resultados obtenidos tras

los analisis.

Tabla 8. Determinacion de la exactitud tras el analisis del material de referencia BCR-320 siguiendo
el procedimiento analitico propuesto.

CRM Cu Ni Zn Pb Cr
X (mg/kg) * 6119 | 113+£10 | 154+13 | 185 | 115+18

Valor certificado (mg/kg) | 44+1 7541 142+3 | 4242 | 138+7

%recuperacion 139 150 109 41,6 83,3

"X: Promedio de las concentraciones (mg/kg)

Los porcentajes de recuperacion obtenidos con la metodologia analitica aqui propuesta

van desde un 41,6% en el caso del Pb hasta un 150% en el caso del Ni.
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4.1.4. Precision

La precision, junto con la exactitud, es un parametro para determinar la calidad de un
método analitico. En este caso, indica la dispersion que presentan las diferentes
mediciones en torno al valor medio. Su determinacion se basa en medidas repetidas. En
cualquier caso, existen distintos procedimientos para analizar la precision de un método.
En este analisis, la repetitividad del método se estudié como precision intraensayo, también
conocida como precision intradiaria, que consistid en realizar las mismas operaciones de
trabajo varias veces en un mismo dia y utilizando el mismo equipo .. Para estudiar la
precision intradiaria se hace uso de dos parametros: el promedio de las concentraciones (X)
vy la desviacion estandar (SD). A partir de éstos, se calcula la desviacion estandar relativa
(RSD), Ecuacion 2. En este caso, al igual que en la exactitud, se utilizaron los datos obtenidos
tras el analisis repetido (n=4) del material de referencia BCR-320. Los resultados se

muestran en la Tabla 9.
%RSD = 2 x 100 (Ecuacion 2)

Tabla 9. Concentraciones de Cu, Ni, Zn, Pb, Mn, Fe, y Cr, valores medios, SD y RSD obtenidas tras el
analisis repetido del material certificado BCR-320.

Cu Ni | Zn Pb | Mn Fe Cr
CRM 1 58,5 - 148 | 14,7 | 197 | 28185 | 107

CRM 2 59,0 | 117 | 153 - 255 | 28204 | 111

CRM 3 66,3 | 113 | 159 | 18,7 | 204 | 32141 | 119

CRM 4 61,0 | 109 | 157 | 15,3 | 205 | 31570 | 123

X(mg/kg) | 61,2 | 113 [ 154 | 16,2 | 215 | 30025 | 115

SD 4 4 5 22 | 27 | 2127 7

% RSD 6 3 3 14 13 7 6

La precision oscila entre 3% en el caso del Niy Zn y 14% para el Pb, la cual se puede

considerar adecuada teniendo en cuenta la naturaleza de las muestras.

4.2.  Analisis de muestras reales
4.2.1. Propiedades fisico-quimicas
A continuacion, se detallan los resultados obtenidos para las propiedades fisico-
quimicas (pH, conductividad y MO) analizadas en los suelos y sedimentos del Campus
Ibaeta. Los resultados obtenidos se muestran en la Tabla 10 en modo de intervalo de
confianza (para n=3) al 95%.
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Tabla 10. Resultados obtenidos tras el analisis del pH, conductividad y MO, representando los suelos

en morado y los sedimentos en verde.

Muestra | Tipo de muestra pH Conductividad, nS/cm (20°C) | MO (%)
1A suelo 7,78+0,03 170121 11+1
1B suelo 7,95+0,03 166+21 11+1

suelo 7,20+0,03 158+ 21 26+1
sedimento 7,8+0,2 161+10 5,51£0,2

4 suelo 7,45+0,03 165+21 1341

5 suelo 7,51+0,03 148121 11+1
sedimento 7,7£0,2 181+10 7,0+£0,2

7 suelo 6,79+0,03 106121 1041

8 suelo 7,10+0,03 172+21 15+1
sedimento 7,7+0,2 112410 10,740,2

10 suelo 8,05+0,03 133421 5+1

11 suelo 7,42+0,03 169+21 1341
sedimento 8,2+0,2 85+10 6,510,2
sedimento 8,2+0,2 92+10 5,5+£0,2
sedimento 7,8+£0,2 175110 19,2+0,2
sedimento 8,3+0,2 78+10 6,210,2
sedimento 8,2+0,2 80+10 5,4%0,2

En cuanto al pH la media de los valores obtenidos es de 7,7. La muestra 7 es la que
presenta el pH mas bajo con un valor de 6,79 mientras que la muestra 15 es la que muestra
el valor mas alto, teniendo un pH de 8,3. En el caso de los suelos exceptuando las muestras
1A, 1By 10, presentan un pH mas acido que los sedimentos. Respecto a los sedimentos, las
muestras 3, 6, 9 y 14 ofrecen valores de pH mas basicos que los suelos. Pero en general,
comparando los dos tipos de muestras no se observan diferencias notorias en los valores
de pH.

Asi como se ha mencionado en el apartado experimental, la conductividad de una
disolucion depende de distintos factores. Uno de ellos es la temperatura de medida puesto
que al elevarse la temperatura la conductividad también aumenta, pues al aumentar la
temperatura en una disolucion disminuye la viscosidad de ésta, y, a su vez, aumenta la
capacidad de movilidad de los iones presentes . Por ello, se ha establecido un consenso
en el que los valores de conductividad se dan a 20°C. Por esta razon, es importante saber a
qué temperatura exacta se ha realizado la medicion de conductividad y luego mediante la
Ecuacion 3 hacer la correccion correspondiente, obteniendo asi la conductividad a 20°C.
Los factores de correccion se encuentran tabulados. En este caso, teniendo en cuenta la
temperatura de cada medicion, el valor de los factores de correccion que se han utilizado
oscila entre 1,021y 1,067.

Conductividad (20°C) = Conductividad (T) x factor de correccién (Ecuacién 3)
La media de los valores obtenidos para la conductividad es de 138 uS/cm. Si observamos
los datos de conductividad, se puede apreciar que la muestra 6 es la de mayor

conductividad con un valor de 181 uS/cmyy, por el contrario, la muestra 15 es la que menor
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conductividad presenta teniendo un valor de 78 uS/cm. En el caso de los sedimentos, se
aprecia una mayor variacion en cuanto a los valores de conductividad obtenidos. Ademas,
las muestras 3, 6 y 14, presentan valores superiores a los de el resto de sedimentos. En lo

que respecta a los suelos, la variacion no es tan notoria.

Por altimo, tal y como se ha mencionado anteriormente, para la determinacion de la
materia organica en las muestras de suelo y sedimento se emple6 el método de pérdida por
ignicion. Conociendo los valores obtenidos en cada pesada (ma, my, m¢) y sustituyéndolos

en la Ecuacién 4 conseguimos el porcentaje de materia organica 4.

%MO = % x100 (Ecuacion 4)
Donde:

m, = peso tras introducir el crisol en la mufla a 550°C durante 30 min

m, = peso después de adicionar 1 g de muestra

m. = peso una vez adicionado 1 g de muestra y habiendo introducido el crisol en la mufla a

550°C durante 1 hora

En cuanto a lo que la materia organica se refiere, se obtuvo una media de 11%.
Observando los valores obtenidos, se puede ver que la muestra nimero 2, con un valor de
26%, es la muestra con mayor porcentaje de materia organica mientras que la menor es la
muestra nidmero 10 con un porcentaje de 5%. Cabe destacar que la muestra 14 tiene el valor
mas alto entre los sedimentos. Y es que esta muestra en realidad es una muestra
proveniente de zona montanosa, que, aunque conste como sedimento en realidad es suelo
erosionado (ver Figura 17). En general, los valores de MO son mas elevados en los suelos.
Uno de los motivos que explica que la materia organica es superior en los suelos que en los
sedimentos, pueden ser los fertilizantes anadidos a éstos. Ademas, en zonas donde hay

arboles se acumula mas cantidad de materia organica.

En general, los valores de pH, conductividad y MO son valores comunes en este tipo de

muestras !,

k
Figura 17. Muestra 14 antes de ser tratada.
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4.2.2, Contenido metalico de los suelos y sedimentos
Una vez validado el método analitico se aplic6 en muestras reales con el fin de
determinar la concentracion pseudototal de metales pesados en cada uno de los suelos y
sedimentos. Los resultados obtenidos se muestran en la Tabla 11y en la Figura 18 en modo

de intervalo de confianza (para n=3) al 95%. Ademas, en la Figura 18 se han puesto los

valores de VIE-Ay VIE-B para los metales que aparecen enla Ley 4/2015.

Tabla 11. Contenido metalico de las muestras de suelo y sedimento, representando los suelos en

morado y los sedimentos en verde.

Muestra Cu Ni Zn Cd Co Pb Mn Fe Cr
(mg/kg)
1A 64+4 <LOD 176113 <LOD | <LOD 61+18 <LOD 32711+1546 | 67+10
1B 3447 <LOD 117+6 <LOD | <LOD 177 <LOD 14843+546 6249
2 461+102 <LOD 15704340 | <LOD | <LOD | 1342+381 <LOD 5733714506 | 99%23
156+16 <LOD 326+44 <LOD | <LOD 2046 <LOD 1748114397 | 53%12
4 10019 <LOD 70+19 <LOD | <LOD 144+16 9214175 | 44983+£2549 | 595
5 5248 <LOD 181+15 <LOD | <LOD 95+27 <LOD 35943+414 62 +13
220457 <LOD 206+27 <LOD | <LOD 36+12 <LOD 2437615485 | 73%+12
7 82+2 <LOD 209+15 <LOD | <LOD 112437 788+76 3806314968 80+5
86+18 <LOD 228+12 <LOD | <LOD 188+18 1124+86 | 3539241050 | 76%11
14114 120+22 23516 <LOD | <LOD 4316 25618 24139146326 8949
10 57+20 <LOD 194+7 <LOD | <LOD 14 £15 1252+138 | 320731914 69110
11 75114 13745 215+1 <LOD | <LOD 21445 1540+106 | 38596+363 89+4
96111 <LOD 222+3 <LOD | <LOD 3846 812483 232444526 1077
180+11 <LOD 23147 <LOD | <LOD | 25,710,2 833134 23928+318 | 10311
60+28 <LOD 14048 <LOD | <LOD 55+6 1006+131 | 1513241365 | 79417
68+30 <LOD 206+12 <LOD | <LOD 2447 949+153 242834343 86+20
105+14 <LOD 218114 <LOD | <LOD 3045 1030+144 | 28546+3073 | 139+17
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Figura 18. Distribucion espacial junto con VIE-A (linea marrén) y VIE-B (linea roja); (en el caso del Cr

se han representado dos valores de VIE-B segun los usos del suelo) de los metales pesados

estudiados (mg/kg). Las muestras de suelo estan representadas con barras de color morado, y las de

sedimento con barras de color verde.
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Como se observa en la Tabla 11 y en la Figura 18, las concentraciones de Cu son muy
variables. La muestra caracteristica enlos suelos es la 2 con 461 mg/kg mientras que el resto
de muestras no sobrepasan los 100 mg/kg. Esta muestra corresponde a un suelo que se
encuentra en un jardin situado en el centro de la Facultad de Empresariales, Magisterio y
Arquitectura el cual la gente lo utiliza para distintos fines como comer y sentarse (ver Figura
4). Ademas, el Cu es un elemento habitual en los fertilizantes ya que es un importante
micronutriente para las plantas después del Zn “?. En cambio, en los sedimentos, la mitad
de las muestras se mantienen relativamente constantes dentro de un rango entre 141-220
mg/kg, vy la otra mitad de las muestras contienen menos de la mitad de Cu que la muestra
6, que es el sedimento que mas contenido de Cu tiene. Asimismo, se aprecia que todas las
muestras de suelo y sedimento se encuentran por encima del valor VIE-A. Por lo que,
sobrepasan la concentracion de Cu que se encuentra en los suelos y sedimentos de forma

natural.

Las concentraciones de Ni en la mayoria de las muestras excepto enla 9y 11 no eran
detectables mediante el método utilizado. En las muestras 9 y 11, los valores son
relativamente altos y similares en ambos casos. El Ni presente en los suelos y sedimentos
urbanos deriva principalmente de las emisiones de trafico e industriales *!. Ademas, las
concentraciones de Ni en los dos casos sobrepasan los valores VIE-A y VIE-B. Por lo que,
ademas de que la concentracion de Ni es superior a la que se encuentra de forma natural,

el valor de VIE-B indica que el suelo esta alterado y puede que esté contaminado.

Al igual que con el Cu, la muestra que destaca en el caso del Zn es la 2 con
aproximadamente 1600 mg/kg en sus suelos mientras que el resto de muestras no
sobrepasan los 228 mg/kg. Esta muestra corresponde a una zona muy transitada. Sin
embargo, en el caso de los sedimentos, excepto la muestra 14 que presenta menores
concentraciones, las concentraciones de Zn son muy similares (206-326 mg/kg). Aunque,
destaca la muestra 3 con 326 mg/kg. Esta muestra corresponde a la misma zona que la
muestra 2 pero cogida cerca de la carretera. Esto puede deberse al viento que ha podido
transportar parte de suelo erosionado al sedimento. Los niveles de Zn encontrados se
deben a que el Zn tiende a acumularse en zonas urbanas donde el trafico es moderado 4.
Respecto al VIE-A cabe destacar que todas las muestras se encuentran por encima de este

valor.

Las cantidades de Cd y Co en las muestras de suelo y sedimento no han podido

detectarse con el método utilizado.

Las concentraciones de Pb son por lo general bajas y similares en todos los sedimentos,

aunque en los suelos, destaca la muestra 2 conteniendo mas del doble que el resto de
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muestras. Al igual que en el caso del Zn, el Pb también se acumula en los salientes de las
calles estrechas del centro de las ciudades donde el trafico es moderado *4.
Sorprendentemente en los sedimentos la muestra mas caracteristica de Pb es la 14 con 55
mg/kg que corresponde a una zona montanosa. En este caso, todas las muestras de suelo
y sedimento sobrepasan el valor del VIE-A, y cinco de ellas, correspondientes a muestras de

suelo, quedan por encima del VIE-B. Por lo tanto, no cumplen la normativa (Ley 4/2015).

En el caso del Mn las concentraciones varian y seis muestras no han podido detectarse.
Las muestras 10 y 11 son las que muestran mayor concentracion entre los suelos. La
muestra 10 corresponde al jardin central rodeado por la Facultad de Quimica, Informatica,
Psicologiay el Centro Ignacio Maria Barriola (aulario). Mientras que la muestra 11 pertenece
al Edificio Joxe Mari Korta. Son dos zonas muy cercanas entre si. Por lo que, el nivel de Mn
en ambas muestras puede ser debido a los fertilizantes y abonos utilizados ya que el Mn es
un importante micronutriente para las plantas antes que el Zn y Cu **. En cambio, en los
sedimentos destaca la muestra 9 por su bajo contenido en Mn con aproximadamente 260

mg/kg. Esta muestra pertenece a la rotonda de la Plaza Europa (ver Figura 4).

Las concentraciones de Fe en los sedimentos son semejantes dentro de un rango entre
28546-23244 mg/kg, excepto la muestra 3, que contiene 17481 mg/kg. Esto puede estar
ligado al tipo de sedimento de esta zona (principalmente arena) ya que corresponde a una
zoha cercana a la playa y los sedimentos arenosos muestran frecuentemente menor
capacidad de fijacion *°.. En cambio, en los suelos destaca una muestra en concreto, la 1B
con 14843 mg/kg. Este punto pertenece a una zona de arboles cercana a las instalaciones
deportivas, Kirolgunea, de la universidad. En definitiva, las concentraciones de Fe son altas,
va que el Fe es un elemento que se encuentra de forma natural tanto en los suelos como en

los sedimentos.

Finalmente, las concentraciones de Cren los suelos por lo general son similares en todos
los suelos, aunque destaca la muestra 2 conteniendo aproximadamente 100 mg/kg. En los
sedimentos cabe destacar la muestra 16 con 139 mg/kg. Es una muestra que pertenece a
una zona de carretera en la cual se encuentran aparcamientos de vehiculos, entre las
Facultades de Derecho e Informatica. Este nivel alto puede ser debido a los propios
vehiculos, ya que pueden producir cantidades significativas de Cr y éstas ser fijadas en el
sedimento “*!. En cuanto a los valores indicativos de evaluacién, se observa que todas las
muestras se encuentran por encima del VIE-A. En el caso del VIE-B existen dos valores
diferentes, uno corresponde con el uso del suelo/sedimento como area de juego infantil,
en el que Unicamente lo sobrepasan las muestras 2, 12, 13 y 16. Mientras que el otro valor

VIE-B correspondiente a otros usos, lo sobrepasan todas las muestras.
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Los resultados obtenidos para los sedimentos en este estudio se compararon con
estudios realizados para la determinacion de metales en sedimentos urbanos de otras

partes del mundo.
Como se observa en la Tabla 12, si se comparan las concentraciones obtenidas con las
de dichos estudios se observa una amplia gama de variaciones en términos de contenido

de metales pesados en los sedimentos urbanos.

Tabla 12. Comparacion de los resultados obtenidos para los sedimentos en diferentes paises.

Ubicacion Cu Ni Zn Pb Mn Fe Cr Referencia
Valencia y Santander 36 38,2 238 132 230 8000 306 5
Hong Kong 173 - 1450 181 - - - 46
Inglaterra 16,4- 0,0- 81,3- 0,0- - - - 47
6688.4 636,2 164,8 199.4
Francia 67 15-28 - 96-222 - - 33-70 48
China 94,98- 23- 294,47- 53,33- - - 51,29- 43
196,8 86.26 1450 408,41 167,28
Korea 89,8- 13.4- 324,7- 82,0- - - - 49
181,8 33.0 1290 1531
Asturias (Avilés) 102- 15,0- 813- 157- 604- 14700- 29,0- 50
966 69,3 45675 1482 4761 65600 214
Murcia 19- 10- 70-9223 | 12-2388 149- 4883- 19-3134 44
1394 2058 999 54576
Noroeste de China - 12,7- - 20,1- - - - 51
(Qingyang, Gansu) 151,3 96,2
Donostia-San 60-220 120 140-326 20-55 256- 15132- 53-139 Este
Sebastian (Campus 1030 28546 estudio
Ibaeta, UPV-EHU)

Si tenemos en cuenta las concentraciones de Cu y Mn obtenidas en este estudio, no se
observan diferencias significativas con los valores obtenidos en el resto de estudios. Por el
contario, la concentracion de Ni en Donostia es superior a las obtenidas en la mayoria de
estudios, aunque recordemos que solo se ha podido detectar en 2 muestras (9 y 11). Las
concentraciones de Zn, en general son menores que las de los sedimentos de Hong Kong,
Koreay China, y mayores que en Valencia, Santander e Inglaterra. EI Pb es inferior que en la
mayoria de los estudios. Respecto a las concentraciones de Fe, Unicamente son superiores
a las de Valencia y Santander. Finalmente, las concentraciones de Cr son similares a las de

Chinay menores que las obtenidas en Valencia y Santander.

Del mismo modo que con los sedimentos, se compararon los suelos de este estudio con
otros realizados en diferentes paises para la determinacion de metales en suelos urbanos.
La Tabla 13, recoge los resultados obtenidos en los estudios realizados en Hong Kong, China

y Asturias junto con los obtenidos en este trabajo.
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Tabla 13. Comparacion con los resultados obtenidos para los suelos urbanos en otros paises.

Ubicacion Cu Ni Zn Pb Mn Fe Cr Referencia
Hong Kong 5,12- - 38,7-435 5,27-404 - - - 46
190
China 23,3- 27,8- 65,6- 28,6- - - 23,1- 43
1226,3 910,3 1964,12 25380,55 194,7
Asturias (Avilés) 26,7- 11,8- 238-848 79,3-155 405- - 17-27 50
53,3 16,4 745
Donostia-San 34-100 137 70-228 17-214 788- 14843- 59-89 Este
Sebastian (Campus 1540 44983 estudio
Ibaeta, UPV-EHU)

Si se comparan las concentraciones obtenidas con las de dichos estudios se observa
cierta similitud en los resultados, exceptuando la muestra 2 explicada anteriormente. Las
concentraciones de Cu son mayores que en Asturias. Las concentraciones de Zn son
menores que las de China y Asturias. Asimismo, las concentraciones de Pb son parecidas a
las de Asturias y menores a las de China. En cuanto al Ni, las concentraciones varian en los
tres estudios (China, Asturias y Donostia). Las concentraciones de Cry Mn son superiores a

las de Asturias. Por ultimo, las concentraciones de Fe no ha sido posible compararlas.

En definitiva, comparando los resultados obtenidos para los sedimentos del Campus
Ibaeta con los resultados de los sedimentos de otras partes del mundo, se muestra un rango
muy amplio de variacion. En el caso de la comparativa de los suelos, exceptuando la
muestra 2, no hay tanta variacion.

4.3. Tratamiento de datos. Analisis de componentes principales (Principal
Component Analysis, PCA)

El analisis de componentes principales (PCA, Principal Component Analysis) es una
técnica estadistica que tiene como objetivo simplificar y reducir el niUmero de variables de
los datos originales manteniendo el maximo de informacion. El estudio de las variables de
manera conjunta permite encontrar relaciones entre las mismas y definir unas nuevas
variables. Este analisis esta basado en la descomposicion de la matriz creando
componentes principales o nuevas variables que seran una combinacion lineal de las
variables originales y ortogonales entre si. Asimismo, se eligen de manera que el primer
componente principal sera siempre el que mayor varianza explique, el segundo recogera la
siguiente mayor y asi sucesivamente. En este trabajo el analisis de componentes

principales se cred mediante el programa “The Unscrambler® X" con la version 10.3.

El PCA transforma m x n en una matriz, X. Las filas m representan las muestras y las
columnas nlas variables obtenidas a través de medidas experimentales. A su vez, un analisis
de componentes principales puede definirse como *2

X=TP"+E (Ecuacion 5)
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Donde P" representa los loadings y T los scores de los componentes principales v, E se
refiere a los residuals.

Un PCA se define con tres caracteristicas:
e Scores: expresa la relacion entre muestras.
e Loadings: muestra la relacion entre las variables
e Varianza: expresa cuanta informacion se da con una cantidad determinada de

componentes principales y se representa mediante el porcentaje.

Antes de realizar un analisis de componentes principales es primordial hacer un
pretratamiento de los datos llamado normalizacion. De esta manera, se estandariza cada
variable ya que, por el contrario, si no se estandarizan y una variable muestra una varianza
mucho mas elevada que el resto, esta variable controlara el primer componente principal.
En este caso se utilizd el autoescalado que consiste en el centrado y escalado de los datos
mediante la Ecuacion 6. Siendo X;x el dato normalizado, X el dato original, X, el promedio
de los datos v, por Ultimo, S la desviacion estandar *?. De esta forma todas las variables
tendran el mismo peso.

Xip = ; (Ecuacion 6)

La matriz de este trabajo se construyd con 17 muestras y 10 variables. Se eligié un
modelo con tres componentes principales que explicaba el 83% de la variabilidad de la
informacion (ver Figura 19).
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Figura 19. Representacion de la varianza explicada vs componente principal.

Observando los scores de la Figura 20, se aprecia que la muestra 2 modifica mucho el
modelo ya que es distinta al resto y por eso queda alejada. Con respecto a los loadings, tal

y como ocurria en el caso de los metales, se aprecia que esta muestra tiene peso sobre la
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mayoria de las variables. Finalmente, observando los residuals, se decidiod eliminar la

muestra 2 y no estudiarla junto al resto.
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Figura 20. Representacion de los scores (muestras, figura superior izquierda) y loadings (variables,
figura superior derecha) del PC-1y PC-2 junto con F-residuals vs Hotteling T? (figura inferior).

El nuevo modelo con 3 PCs explica el 78% de la varianza. En la Figura 21 se representan
las relaciones entre los scores, diferenciadas en colores por tipo de muestra. Las muestras
de color azul representan los sedimentos mientras que las rojas los suelos. Se puede ver
como todos los sedimentos quedan en la parte positiva del PC-1, excepto la muestra 14,
mencionada anteriormente, que queda en la parte negativa junto con el resto de suelos. Si
tenemos en cuenta la distribucion de las muestras y variables de las Figuras 21 y 22 se
observa que las muestras de sedimento son las que mas relacion muestran con las variables
Cr, Zn, Cu y pH. El resto de muestras correspondientes a los suelos (situadas en la parte
izquierda de la Figura 21), muestran valores negativos para estos loadings, mostrando
mayor relacion con el resto de variables estudiadas. Por otra parte, se observa una
agrupacion de los sedimentos 12, 13, 15y 16 asi como de los sedimentos 3, 6 y 9. Esto es

posiblemente debido a que el dia de muestreo del primer grupo (12, 13, 15y 16) no fue el
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mismo para el segundo grupo (3, 6 y 9). Por lo que, la precipitacion total previamente

acumulada puede ser la causa de esta agrupacion (ver Tabla 3).
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Figura 21. Representacion de los scores PC-2 versus PC-1 del PCA.

0,6 q

044
0,34 Fe
02 . .

0,14

PC-2 (17%)

-0,2 4

-0,3 4

Conductivi

-0,4 4
.

-0,5
-0,5 -0,4 -0,3 -0,2 -0,1 0 0,1 0,2 0,3 0,4
PC-1(47%)

Figura22. Representacion de la relacion de los loadings PC-2 versus PC-1 del PCA.

La figura que aparece a continuacién (Figura 23) representa los scores del PC-1y PC-3.
En ella se puede ver que todos los suelos quedan en la parte negativa del PC-1, mientras que
los sedimentos, exceptuando la muestra 14, se encuentran en la parte positiva. A su vez, se
mantienen las agrupaciones mencionadas anteriormente. Es decir, por un lado, se
encuentran las muestras 3, 6 y 9y por el otro las muestras 12, 13, 15y 16. Aunque en este
caso, ambas agrupaciones se encuentran menos separadas entre si. Teniendo en cuenta la
distribucion de las muestras y variables de la Figura 23 y 24 se observa que la relacién con
los loadings se mantiene. Cabe destacar la correlacion que existe entre los loadings Zny Cu
y conductividad, Ni, MO y Mn.

37



Caracterizacion de muestras de suelo y sedimento recogidas en el Campus de Ibaeta (UPV/EHU)

14
1Be

-4 -3 2 -1 0 1 2 3 4
PC-1 (47%)

@® sedimento @ suelo

Figura 23. Representacion de los scores PC-3 versus PC-1 del PCA.
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Figura 24. Representacion de la relacion de los loadings PC-3 versus PC-1 del PCA.

Dadas las agrupaciones observadas para los sedimentos, se decidié hacer un PCA solo
con estas muestras. El modelo elegido contenia 3 PCs y explicaba el 88% de la varianza. En
cuanto a los sedimentos (Figuras 25 y 26), se observa que entre las muestras recogidas en
el Campus Ibaeta cerca de la carretera hay diferencia en funcién del dia de muestreo (12,
13,15,16) y (3,6, 9). De acuerdo con Hernandez-Crespo et al. (2019), “las condiciones previas
(Tabla 3) a la toma de muestras (tanto la intensidad de la lluvia como la cantidad de lluvia)
influyen en la cantidad de contaminantes que pueden presentar los sedimentos” .
Respecto a la muestra 14, al ser suelo erosionado es la que mayor relacion muestra con la
MO. Esta muestra también presenta mayor relacion con el Pb. Se observa mayor influencia
por las muestras recogidas el primer dia (3, 6, 9) con los loadings Cu y Zn, mientras que las
otras muestras presentan mayor relacion con Fe, Cry pH. Para finalizar, el resto de PCs no

se han representado ya que no aportan informacion relevante nueva.
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Figura 25. Representacion de los scores de los sedimentos PC-2 versus PC-1 del PCA.
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5. Conclusiones

El objetivo de este trabajo es estudiar la calidad ambiental en los suelos y sedimentos de
una zona urbana (Campus Ibaeta) caracterizando 17 muestras de dicha zona mediante
analisis de diferentes parametros fisico-quimicos y de metales. Las 17 muestras de suelo y

sedimento se muestrearon en dieciséis puntos y en tres dias diferentes.

Para validar el método analitico se estudidé la calidad de éste mediante estos
parametros: la linealidad, el limite de deteccion, la exactitud y la precision. Todos los
metales mostraron una buena linealidad, vy los coeficientes de determinacion de los
diferentes analitos fueron superiores a 0,9922. Los limites de deteccion se calcularon
mediante muestras blanco y los valores fueron (Cu: 0,77 mg/kg; Ni: 1,1 mg/kg; Zn: 1,2
mg/kg; Cd: 9,3 mg/kg; Co: 6,4 mg/kg; Pb: 8,0 mg/kg; Mn: 0,10 mg/kg; Fe: 0,31 mg/kg; Cr: 22
mg/kg). La exactitud, expresada en forma de porcentaje de recuperacion se verifico para
los cinco metales de los que se disponian datos del material de referencia BCR-320 y se
consideraron adecuados. La precision expresada en forma de RSD% se encontraba en
todos los casos en un rango entre el 3y 14% por lo que se considero que el método era

preciso para los siete metales analizados.

Respecto a los parametros fisico-quimicos, en general no hay mucha diferencia entre
los valores de pH y conductividad de los suelos y sedimentos. Sin embargo, la materia
organica muestra mayores valores en los suelos que en los sedimentos. Los valores de pH,

conductividad y MO son los habituales en este tipo de muestras.

Por otra parte, utilizando los Valores Indicativos de Evaluacion definidos en la Ley 4/2015
para los suelos, se ha podido identificar no solo posibles zonas contaminadas y alteradas
sino también suelos y sedimentos que sobrepasan la concentracion de metal que se

encuentra en el suelo y sedimento de forma natural, es decir, el VIE-A.

Comparando los resultados obtenidos para los sedimentos del Campus Ibaeta con los
resultados de los sedimentos de otras partes del mundo, se muestra un rango muy amplio
de variacion. En el caso de la comparativa de los suelos, exceptuando la muestra 2, la

variacion es menor.

Mediante el tratamiento de datos realizado con el PCA se ha corroborado la influencia
de lamuestra de suelo 2. Del mismo modo, se ha observado que los suelos presentan mayor
relacion con el Mn, el Fe, el Pb, el Ni, la conductividad y la MO, mientras que los sedimentos
lo hacen con el Cr, el Zn, el Cuy el pH. A su vez, en el caso de los sedimentos, se ha podido

apreciar que el dia de muestreo es un factor a tener en cuenta.
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Para el futuro se recomienda realizar este estudio con mas muestras cercanas a cada
punto de muestreo seleccionado y en fechas distintas para el sedimento. De esta forma el
examen seria mas exhaustivo y se concluiria de una manera mas clara la composicion de

los suelos y sedimentos.
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Conclusions

The objective of this work is to study the environmental quality of soils and sediments in
an urban area (Ibaeta Campus) characterizing 17 samples of this area by analyzing different
physicochemical parameters and metals. The 17 soil and sediment samples were sampled
at sixteen locations and on three different days.

To validate the analytical method, its quality was studied using the following
parameters: linearity, detection limit, accuracy and precision. All metals showed good
linearity, and the determination coefficients of the different analytes were above 0,9922.
Detection limits were calculated using blank samples and the values were (Cu: 0,77 mg/kg;
Ni: 1,1 mg/kg; Zn: 1,2 mg/kg; Cd: 9,3 mg/kg; Co: 6,4 mg/kg; Pb: 8,0 mg/kg; Mn: 0,10 mg/kg;
Fe: 0,31 mg/kg; Cr: 22 mg/kg). Accuracy, expressed as a percentage of recovery, was verified
for the five metals for which data from the BCR-320 reference material was available and
were considered adequate. The precision expressed in the form of RSD% was in all cases in
the range between 3 and 14%, so it was considered that the method was precise for the

seven analyzed metals.

With respect to physicochemical parameters, in general there is not much difference
between the pH and conductivity values of soils and sediments. However, organic matter
shows higher values in soils than in sediments. The pH, conductivity and OM values are the

usual values for this type of samples.

Moreover, using the Indicative Assessment Values defined in Law 4/2015 for soils, it has
been possible to identify not only possible contaminated and altered areas but also soils
and sediments that exceed the concentration of metal naturally occurring in soil and

sediment, i.e., VIE-A.

Comparing the results obtained for the soils and sediments of the Ibaeta Campus with
the results of sediments from other parts of the world, a very wide range of variation is
shown. In the case of the soil comparison, with the exception of sample 2, the variation is

smaller.

The influence of soil sample 2 has been corroborated by the data processing performed
with the PCA. Similarly, it has been observed that soils have a greater relationship with Mn,
Fe, Pb, Ni, conductivity and OM, while sediments are more closely related to Cr, Zn, Cu and
pH. In turn, in the case of sediments, it has been shown that the day of sampling is a factor

to consider.
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For future works, itis recommendable to carry out this study with more samples close to
each selected sampling point and on different dates for the sediment. In this way, the study
would be more exhaustive and the composition of the soils and sediments would be more

clearly concluded.
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