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Remediacién de suelos con alto contenido de finosy
contaminados con hidrocarburos de fraccion media Resumen

RESUMEN

El lavado de suelos es una tecnologia utilizada para remediar suelos contaminados con
hidrocarburos, compuestos organicos, incluidos los recalcitrantes, asi como metales. Una de
las desventajas que se consideran para este método, es que sdlo es aplicable para suelos con

contenidos de finos menor al 10%.

En muchos casos, los suelos contaminados presentan porcentajes mayores a dicho porcentaje
de finos, en cuyo caso la literatura recomienda que antes de realizar el lavado de suelos, las
particulas finas deber ser separadas para llevarlas a disposicion final o darles un tratamiento
adicional, pues es en éstas en donde mas se adsorbe el contaminante porque presentan una
gran area superficial. Este estudio se realizé para un suelo con un contenido de finos mayor al
50%, con dos concentraciones de hidrocarburos de fraccién media (A y B). El origen del suelo
es una zona industrial donde se surtian combustibles, principalmente diesel, por lo que el
trabajo se enfocé a los hidrocarburos de fraccién media (HFM). Los suelos se caracterizaron
determinandose que ambos excedian el limite maximo permisible establecido en la NOM-138-
SEMARNAT/SS-2003 para suelos con este tipo de uso. Para determinar la concentracién de
HFM en los suelos, se utilizdé extraccion asistida por microondas para su posterior

determinacién mediante cromatografia de gases.

El lavado de suelos se realiz6 en un sistema mezclador o equipo de lavado horizontal con un
impulsor helicoidal de baja velocidad (10 rpm), con la adiciéon del agente tensoactivo o
surfactante Tween 80 con concentraciéon 1% (w/w). Para el suelo A, la remocion del
contaminante lograda fue del 45% y, en general, este suelo mostr6 una tendencia a disminuir
su concentracién de HFM con cada lavado. El suelo B mostré muchas inconsistencias en
cuanto a su respuesta a la técnica de tratamiento, ademads de que es un suelo muy heterogéneo
y bastante contaminado lo que dio como resultado que, con la concentracién de surfactante
probada, no es factible de ser remediado mediante la técnica propuesta. Para la separacion de
las particulas del agua de lavado se utilizé un hidrociclén; sin embargo, la eficiencia fue baja
debida al tipo de entrada del fluido al hidrocicldn. Los resultados sugieren que se debe probar
una concentracion de tensoactivo mayor para el suelo B y para el suelo A realizar uno o dos

lavados mas para cumplir con la normatividad.
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L INTRODUCCION

México cuenta con gran variedad de recursos naturales, muchos de los cuales se encuentran
amenazados por actividades que pueden afectarlos. Uno de estos recursos es el suelo. La
importancia del suelo, entre otros muchos factores, se debe a su continua transformacion y a

la vida que alberga.

La creciente demanda de combustibles a nivel mundial y en el pais, ha derivado en una
amplia exploracién y explotaciéon de yacimientos petroleros. Con frecuencia se presentan
efectos negativos a causa de las actividades petroleras que se reflejan en casos de
contaminacién de suelos. Es comun encontrar sitios contaminados a causa de accidentes o
manejo inapropiado en las actividades de refinaciéon, petroquimica, transporte,

almacenamiento y comercializaciéon (Madrigal, 1998).

Ante un problema de contaminacién de suelo es fundamental la elecciéon del método que se
utilizara para la remediacidn del sitio, pues se busca que los factores tiempo y costo sean lo
mas eficientes posible. Una de las técnicas que tiene ventajas en cuanto a estos factores es el
lavado de suelos. En el trabajo de tesis se aborda esta técnica fisicoquimica de remediacion
asistida por un surfactante. La bibliografia menciona que la técnica de lavado de suelo es
aplicable para suelos arenosos o con bajo porcentaje de finos y, que si la cantidad de finos es
mayor, éstos deben ser separados previamente al lavado y llevarse a disposiciéon (Riser-
Roberts, 1998; Sheets y Bergquist, 1999; Cheng, 2007; Lammers, 2010), lo que ocasiona un

incremento de los costos.

En el proceso de lavado se genera una mezcla suelo- solucién que necesita ser separada pues
al finalizar el lavado el agua residual debe tratarse, por lo cual, es deseable que la mezcla
contenga la minima cantidad de particulas de suelo, lo que se dificulta para cantidades de
finos mayor al 10 %. En 2010 se disefi6 un hidrociclén (Doroteo, 2010), para el tratamiento

del agua efluente del lavado, que separa el agua de las particulas finas en suspension.

En este trabajo se pretende mejorar la técnica de lavado de suelos mostrando que es factible

lavar suelos con alto contenido de finos sin su previa separacién.
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IL. ANTECEDENTES

El uso actual del suelo utilizado en este trabajo es de tipo industrial ya que esta dedicado a dar
servicio en el taller de locomotoras asi como al despacho de lubricantes para éstas.

La estacion donde se encuentra el taller tiene méas de 58 afios de antigiiedad, fue construida en
laladera de un cerro y la zona fue rellenada para facilitar su construccion.

La geologia del sitio esta representada por un basamento de rocas pluténicas y metamorficas
del Paleozoico Superior y una secuencia sedimentaria de tipo flysch. Estas rocas estan
sobreyacidas por unidades mesozoicas, sedimentos clasticos del Tridsico Superior y rocas
sedimentarias marinas Jurasicas y Cretacicas. El sitio esta constituido por suelos antrépicos
(relleno) de 20 cm de espesor. Bajo el relleno se encuentran suelos de tipo limo-arcilloso con
fragmentos de rocas volcanicas como tobas pumiciticas y escoria volcidnica pobremente
consolidadas.

Figura II.1. Zona del ex-taller de donde se extrajo el suelo.

De acuerdo con las caracteristicas del suelo del sitio, determinadas en un estudio hecho por el
Instituto de Ingenieria (IINGEN), de la Universidad Nacional Auténoma de México (UNAM), en
el 2009, se propuso utilizarlo para probar la remediacion a través de la técnica de lavado de
suelos. La utilizacion de esta técnica para remediar un suelo arcillo limoso, como lo es el suelo

del estudio, no ha sido considerada frecuentemente debido a las limitantes que tiene el lavado
10
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de suelos cuando se enfrenta a un problema de suelos con un alto porcentaje de particulas
finas, pues en la bibliografia se menciona que este porcentaje es altamente significativo para
la aplicabilidad del tratamiento pues, a menudo, el rendimiento de la tecnologia esta

restringido al tamafo de particulas en el rango de la arena (Dermont et al., 2008).

El lavado de suelos fue desarrollado por la Agencia de Proteccion Ambiental de los Estados
Unidos (USEPA, por sus siglas en inglés). Esta tecnologia de tratamiento fue utilizada en dicho
pais a principios de los 90 en el tratamiento de suelos contaminados con Pb (Dermont et al,,
2008). Sin embargo, su aplicacidn no se ha limitado inicamente a remediacién de suelos con
contenido de metales sino que también ha sido utilizada para preservacion de sitios

contaminados con contaminantes organicos (Chu, 2003).

La eficiencia del lavado de suelos depende de varias caracteristicas del suelo como: la
distribucion del tamafio de particula, la forma de la particula, el contenido de arcilla,
contenido de agua, la heterogeneidad de la matriz del suelo, la diferencia entre la densidad del
suelo y el contaminante y las propiedades de la superficie de la particula. El tratamiento es
dificil o inviable cuando el suelo contiene mas del 30-50% de particulas finas, el suelo
contiene compuestos organicos con alta viscosidad, entre otros (Dermont et al., 2008). El
porcentaje de particulas finas sera asi, un factor limitante. El tratamiento es principalmente
apropiado y costeable para suelos con contenido de arena que exceda del 50-70% (US EPA,
1997).

Diversos autores sefialan que el proceso de lavado de suelos esta generalmente basado en la
remocién de las fracciones finas del suelo (Riser-Roberts, 1998; Sheets y Bergquist, 1999;
Cheng, 2007; Lammers, 2010), que son las que contienen la mayor concentracién del
contaminante debido a su gran area superficial (EPA, 1991). Este disefio incluye procesos
como cribado y la deshidratacién de s6lidos (Pomphrey, 2008). El volumen de suelo que
comprende los limos y arcillas puede ser tratada con otros métodos, como la incineracién o
biorremediacién, o llevada a disposicion final de acuerdo con las leyes ambientales (Khan,
2004).

El proceso de lavado de suelos implica agua o soluciones acuosas de surfactante para
desorber y concentrar el contaminante en la fase liquida sin modificarlo quimicamente (Mann,
1999). Diversos surfactantes son empleados, uno de los mas cominmente utilizados es el
Tween 80 (Volke y Velasco, 2003; Torres et al., 2007; Uhmann y Aspray, 2012).

En trabajos anteriores realizados en el I[INGEN, se utilizé el lavado de suelos (Lépez, 2004;

Leyva, 2006) en suelos cuyo contenido de finos era relativamente bajo. En dichos trabajos se

11
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encontré que el efluente contenia una gran cantidad de finos que debian ser separados del
agua, pero los tiempos de sedimentacién eran largos (mas de 48 horas). Por ello, el trabajar
con suelos con un contenido de finos alto dificultaria ain mas esa separacién. En 2008, fue
disefiado un hidrociclén (Doroteo, 2010) que disminuiria el tiempo de espera en la

sedimentacion.

Para este trabajo se decidi6 utilizar el surfactante Tween 80 mismo que ya ha sido utilizado en
trabajos anteriores (Leyva 2006; Doroteo, 2010), determindndose una buena relacién costo-
efectividad. Fue necesaria la utilizacion de un sistema mezclador o equipo de lavado
horizontal con un impulsor helicoidal de baja velocidad (10 rpm). Este equipo lavador
también fue probado en otros trabajos de tesis logrando remociones superiores al 70%
(Leyva, 2006) para la remociéon de hidrocarburos totales del petréleo (HTP) y 40% para la

remocion de hidrocarburos fraccién pesada (Doroteo, 2010).

12
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I11. OBJETIVOS

III.1 Objetivo general

Probar el método de lavado para suelos con alto contenido de particulas finas, contaminados
con hidrocarburos de fraccion media (HFM), y el uso de un hidrociclén para la separacién de

particulas del agua de lavado.

III.2 Objetivos especificos

= Determinar la concentracién del contaminante en lo suelos del sitio problema.

= Mejorar el método de lavado de suelos contaminados con hidrocarburos, con la

utilizacién del surfactante Tween 80, para un suelo con alto contenido de particulas finas.

=  Evaluar la eficiencia de remocion de hidrocarburos al emplearse esta técnica.

II1.3  Justificacion

La seleccion del método de remediacion para la contaminacion del suelo tiene grandes retos a
vencer, uno de ellos es el tipo de suelo al que se enfrenta en cada caso en particular. El lavado
de suelos es una de las tecnologias de remediacién mas empleadas (Volke y Velasco, 2002).
Los contaminantes sorbidos en las particulas finas del suelo se remueven con el uso de
soluciones acuosas (surfactantes) en un suelo excavado. Para aplicar dicha tecnologia, la
bibliografia indica que las particulas finas deben ser separadas previamente, para trasladarlos
a una disposicién final, debido a que se requiere de un largo tiempo para su sedimentacion al
final del proceso y ademas los contaminantes usualmente se concentran mas en estas

particulas.

13
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Por lo que con este trabajo se pretende realizar una contribucién al incluir el método de
lavado de suelos para suelos con un alto contenido de particulas finas sin la separacién previa

de las mismas, utilizando un hidrociclén en la etapa final de separacidn.

II1.4 Hipotesis

Los suelos contaminados con hidrocarburos pueden ser eficientemente lavados,
independientemente de su contenido de particulas finas, pues éstas pueden ser separadas

utilizando un hidrociclén.
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IV. MARCO TEORICO

IV.1 Elsuelo

El suelo, en la norma mexicana (NOM-138-SEMARNAT/SS-2003) se define como el material
no consolidado compuesto por particulas inorganicas, materia organica, agua, aire y
microorganismos, que comprende desde la capa superior de la superficie terrestre hasta
diferentes niveles de profundidad. La importancia del suelo radica en que es un elemento
natural dinamico, vivo y se considera una interfase entre la atmésfera, la litosfera, la biésfera
y la hidrésfera. Es pieza clave en el desarrollo de los ciclos biogeoquimicos (ciclo del carbono,
nitrégeno, fésforo, entre otros) y tiene capacidad para desarrollar una serie de funciones
esenciales en la naturaleza de cardcter ambiental, ecoldgico, econémico y social (Macias,
1993). Desde el punto de vista edafologico, se define como una entidad natural dindmica de la
superficie de la tierra donde crecen las plantas, compuesto de minerales, materiales organicos

y organismos vivos (Brady and Weil, 2002).

La mayoria de los componentes del suelo provienen de la meteorizacion de rocas,
descomposicidn de restos vegetales, y la accién de microorganismos. Sin él, la vida vegetal en

la superficie terrestre no existiria y, en consecuencia, no se producirian alimentos ni para la
fauna ni para los humanos. Es un medio muy complejo, esta compuesto de tres fases
principales; la sélida, que es la matriz del suelo constituida por minerales y materia organica;

la liquida, y la gaseosa que estan dispuestas en diferentes formas, tanto macroscépica, como
microscopicamente. La composicion volumétrica de un suelo ideal es: 45% es el componente
mineral, el 5 % la fraccion organica, un 25% lostdaye el aire y el otro 25% el agua alojada en
los poros (Nufiez, 2000).

IV.2 Contaminacion del suelo

La contaminacién del suelo consiste en la presencia de un contaminante en él, entendiéndose
como contaminante a toda sustancia quimica de origen natural o antrépico que se acumula
como resultado de una actividad humana que cambia el equilibrio natural del suelo,
produciendo efectos adversos sobre sus funciones que se traducen en la pérdida parcial o
total de aptitud para determinado uso. Esta acumulacidn, también se puede producir de forma
natural cuando, al formarse el suelo, se liberan elementos quimicos contenidos en las rocas y

se concentran en él, alcanzando niveles téxicos (Macias, 1993).
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De este modo, en un suelo contaminado principalmente se reduce la actividad biolégica, lo
que influye en los ciclos biogeoquimicos; hay destruccién de la funcién filtro amortiguadora y
transformadora por lo que deja de ser eficaz como degradador o contenedor de

contaminantes (Macias, 1993).

Todas estas reacciones a los contaminantes estan estrechamente controladas por propiedades
del suelo como su textura, porosidad, pH, la materia orgdnica y su composicién quimico-

mineralégica (Lemiere etal., 2001).

IV.3  Contaminacion del suelo por hidrocarburos en México

La contaminacién de suelos con hidrocarburos es un problema que se ha vuelto muy comun
en nuestros dias, debido principalmente al extensivo uso y consumo de combustibles
derivados del petrdleo a lo largo del pais. Los principales problemas de contaminacién de
suelos y acuiferos en México son ocasionados por derrames de hidrocarburos como: petréleo
crudo, combustéleo, gaséleo, gasolina, diesel y turbosina, asi como por la disposiciéon de
recortes de perforacion, lodos aceitosos y aceites lubricantes gastados, entre otros. Cada uno
de estos materiales tiene su propia complejidad quimica, y la situacién se agrava porque en la
mayoria de los casos los contaminantes se presentan en forma de mezcla, y ademas se

encuentran intemperizados (Flores et al., 2004).

Los hidrocarburos son las sustancias que con mayor frecuencia estdn involucradas en
emergencias ambientales (PROFEPA, 2011) y éstas son causadas principalmente por fallas

humanas.

Las principales fuentes de contaminaciéon del suelo por hidrocarburos son, ademas de las
actividades relacionadas con la explotacion, refinacién y transporte; las instalaciones como las
estaciones de servicio, los talleres de reparacién de flotillas de autotransporte, las
instalaciones industriales en general y pequefios talleres mecanicos asi como la actividad
ferroviaria y aeronautica (SEMARNAT-INE, 2006).

Una las empresas que ha contribuido a la contaminacién de aguas y suelos, es Ferrocarriles
Nacionales de México en Liquidacién y la principal razén por la que esta empresa ha
provocado la contaminaciéon de suelos es por el almacenamiento inadecuado de residuos y
combustibles (PROFEPA, 2002).
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En los talleres mecanicos, las principales actividades que pueden producir contaminacién del

suelo son (“Guia de buenas practicas mediambientales”, 2007):

 Desarrollo de actividades, como cambios de aceite, combustibles o sustitucion de piezas.
¢ Almacenamiento de vehiculos o piezas directamente sobre el suelo.
e Depositos de almacenamiento de aceites o combustibles en mal estado que derivan en fugas.

e Lavado de vehiculos en zonas no acondicionadas.

En diversos estudios realizados por el grupo de Saneamiento de Suelos y Acuiferos del INGEN
se determinaron los volumenes de suelo contaminado por diesel en diversos ex talleres de
Ferrocarriles Nacionales de México en Liquidacion, el resumen de dichos estudios se presenta
en la Tabla IV.1:

Tabla IV.1. Resumen de suelos contaminados por diesel en los ex talleres de ferrocarriles en

11 sitios evaluados

Sitio m3 afectados Profundidad afectada (m)
Apizaco 10,775 0a3.50
Jalapa 3,163 0 a750
Mérida 237 0a?Z2
Orizaba 529 0a5
Pachuca 78 0al
Puebla 1,010 0aé6
Tapachula 235 0a3
Tenosique 437 0a2
Tepic NO PRESENTA
CONTAMINACION
Veracruz 54,368 0a45
Total 70,832

Por lo que se puede observar que en estos sitios, 70,832 m3 de suelo sobrepasan los limites
permisibles de concentracién de hidrocarburos de fraccién media (NOM-138-SEMARNAT//SS-
2003). Si se considera que hay mas de 70 terminales en el pafis, con las caracteristicas de las
presentadas en la Tabla IV.1, el volumen de suelo contaminado puede ser de mas de 400,000

m3, lo que muestra la magnitud del problema que los ex talleres de este tipo provocan.

La norma NOM-138-SEMARNAT/SS-2003, se emiti6 en el afio 2002 y establece los limites

maximos permisibles de hidrocarburos en suelos y las especificaciones para su
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caracterizaciéon y remediaciéon. La Tabla IV.2 ilustra los limites maximos permisibles de
hidrocarburos en el suelo de acuerdo con la fraccion a la que pertenecen y el uso

predominante que se le da.

Tabla IV.2 Limites maximos permisibles para fracciones de hidrocarburos en el suelo (NOM-
138-SEMARNAT/SS-2003)

Uso de suelo predominante
Fraccion de
(mg/kg) base seca
hidrocarburos
Agricola Residencial Industrial
Ligera 200 200 500
Media 1200 1200 5000
Pesada 3000 3000 6000

IV4  Remediacion del suelo

La remediacién del suelo implica cualquier operacién unitaria o serie de operaciones unitarias
que alteran la composicién de una sustancia peligrosa o contaminante presente en el suelo a
través de acciones quimicas, fisicas o biolégicas de manera que reduzcan la toxicidad,
movilidad o volumen del contaminante (EPA 2001). Las posibilidades de éxito y capacidades
de las diferentes tecnologias de remediacidn, pueden variar ampliamente dependiendo de las

condiciones especificas de un sitio (Volke y Velasco, 2002).

Con base en el principio de la tecnologia se divide en tres tipos de tratamiento: bioldgico,
térmico y fisicoquimico. El lavado de suelos pertenece a esta ultima categoria (Volke y
Velasco, 2002).

IV.4.1 Tratamientos fisicoquimicos

Los tratamientos fisicoquimicos utilizan las propiedades fisicas y/o quimicas de los
contaminantes o del medio contaminado para transformar, separar o inmovilizar el
contaminante. Involucran una variedad de procesos tales como: mezclado, filtracién,
neutralizacion, sorcidn, absorcion, evaporacion y floculacidn, entre otros. Desde hace tiempo,
son las técnicas mas empleadas para la remediacién de sitios contaminados con residuos
peligrosos, metales e hidrocarburos. Tienen ventajas econémicas y en cuanto al tiempo de
desarrollo. La principal desventaja de su aplicacion, fuera del sitio es que necesariamente

requiere de la excavaciéon del suelo asi como de uno o mas procesos secundarios de
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tratamiento o de disposicion final del contaminante lo que eleva los costos del tratamiento
(USEPA, 1997).

IV.4.2 Lavado de suelos

El lavado de suelos es un proceso fuera de sitio que emplea la extracciéon del suelo
contaminado y su lavado para remover un amplio rango de contaminantes organicos,
inorganicos y radioactivos del suelo. El proceso implica la excavacién del suelo contaminado,
el cribado mecédnico para remover material de gran tamafio, procesos de separacion para
generar fracciones secundarias y finas, tratamiento de esas fracciones, y el manejo de los
residuos generados. Se trata de un proceso de separacién y reduccién de volumen, que se

utiliza tipicamente en conjunto con otras tecnologias (USEPA, 2001).

Los contaminantes superficiales se remueven por medio de una acciéon de limpieza y
depuracién usando agua de lavado que por lo general contiene surfactantes y otros agentes.
Después, el suelo lavado se separa del fluido de lavado el cual contiene los contaminantes
desorbidos (USEPA, 2001).

Los suelos recuperados comprenden la fraccién limpia; sin embargo, al intentar separar el
agua de lavado del suelo, el agua contiene las particulas finas que no son facilmente
susceptibles de separar por sedimentacion. Esta técnica ha resultado ser muy eficiente para

suelos contaminados con hidrocarburos (Volke y Velasco, 2002).

El lavado de suelos se considera una tecnologia de transferencia de contaminacidn, en la que
el agua procedente de los procesos de limpieza del suelo tendrd que ser tratada mediante la
técnica adecuada. Cuando finaliza el lavado del suelo, la fase liquida se envia a una planta de
tratamiento de aguas y puede ser reutilizada una vez tratada (Aguirre et al, 2010). Sin
embargo, a pesar de este inconveniente, se acepta debido a las buenas eficiencias de

remediacion.

En general, el lavado de suelos es una alternativa relativamente econdmica para la remocion
de contaminantes, ya que minimiza el volumen del material contaminado y, por consiguiente,
disminuye la cantidad a confinar o a tratar. Actualmente, existen sistemas moviles para el
lavado de suelos que se pueden transportar al sitio contaminado, disminuyendo costos y el
riesgo de dispersar los contaminantes durante el transporte (Van Deuren et al. 2002). Las
principales ventajas y limitaciones de este proceso se resumen en la Tabla [V.3 (Van Deuren et
al,, 2002; USEPA, 2001).
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Tabla IV.3. Principales ventajas y limitaciones del lavado de suelo

Ventajas Limitaciones
« Costos bajos e Se requiere escavar y manipular el
e Efectivo para tratar suelos arenosos o suelo.
muy permeables. e Altas cantidades de materia organica
e Disminuye la cantidad de material dificultan el proceso de separacion.
contaminado. * No es eficiente para tratar mezclas
¢ Norequiere infraestructura sofisticada. complejas.

+ Son sistemas cerrados en donde se| ¢ Loscontaminantes deben ser solubles.
pueden controlar las condiciones del | ¢ Requiere grandes cantidades de agua.
sistema y las emisiones al ambiente. e Se requieren procesos secundarios para

tratar aguas residuales y particulas finas

del suelo.

El uso de un agente quimico en la técnica de lavado de suelos es necesario para desorber,
remover, trasladar o retener el contaminante de la fase so6lida a la fase liquida. Se debe
realizar una adecuada eleccion del surfactante pues sus caracteristicas van a determinar la
remociéon del contaminante en el suelo (Chu, 2003). La aplicacién de la soluciéon con
surfactante es un método rapido de recuperacién de contaminantes del subsuelo. La ventaja
es la capacidad que tiene para remover grandes cantidades del contaminante en un periodo
relativamente corto (Urum et al,, 2006).

Las soluciones utilizadas y los disolventes pueden alterar las propiedades fisicoquimicas del
suelo; es dificil tratar suelos poco permeables o heterogéneos; los surfactantes usados en el
lavado pueden adherirse al suelo y disminuir su porosidad; los fluidos pueden reaccionar con
el suelo reduciendo la movilidad de los contaminantes (Volke y Velasco, 2002).

El problema con un suelo de baja permeabilidad, que presenta una cantidad de finos mayor al
50%, es que la técnica de lavado no funciona /n situ pues se aglutina con el contaminante

formando una textura “chiclosa” imposible de someter al sistema de lavado.
IV.4.3 Surfactantes

Los surfactantes, son sustancias formadas por moléculas anfipaticas constituidas por dos
partes bien diferenciadas, una conformada por grupos polares (cabeza), de caracter hidrofilo
y la otra compuesta por largas cadenas carbonatadas hidrofébicas (cola). Su funcién es

reducir la tension superficial de un liquido, con lo que permiten una dispersién mas facil
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reduciendo la tension interfacial entre dos liquidos. En soluciones acuosas, los surfactantes
forman estructuras esféricas llamadas micelas que tienen la capacidad de solubilizar

compuestos hidrofébicos (Salager y Fernandez, 2004).

Los surfactantes actian como detergentes, forman espuma, son solubilizantes, pueden formar
emulsiones, se comportan como humectantes, y actdan como dispersantes. Se pueden
clasificar segiin la naturaleza de la cadena hidrofilica que los conforma en: aniénicos,

cationicos, anfoéteros y no iénicos (Schamm, 2000).

La adsorcidn del surfactante en la superficie de las particulas del suelo es de gran importancia
ya que a mayor adsorcién, el surfactante podria no tener la capacidad de solubilizar el
contaminante del suelo. El grado de sorcion del surfactante en un sistema acuoso depende de

la naturaleza del grupo de su cabeza hidrofilica (Lowe et al., 1999).

Dependiendo de las caracteristicas del suelo y del contenido de materia organica, los
hidrocarburos de mayor peso molecular y menor solubilidad pueden adsorberse en los
microporos de las particulas del suelo, resultando con esto ser inaccesibles como fuentes de
carbono y energia para los microorganismos. Ante este escenario los surfactantes actiian
logrando incrementar la biodisponibilidad mediante la acciéon paralela de la desorcion y
solubilizacion del contaminante (Riojas et al., 2010). En este trabajo se utilizé un surfactante

no idnico., probado anteriormente en trabajos experimentales (Iturbe et al., 2004)

Los surfactantes o tensoactivos no-idnicos son aquellos que al ionizarse, se solubilizan
mediante un efecto combinado de un cierto nimero de grupos solubilizantes débiles
(hidrofilos) tales como enlace tipo éter 6 grupos hidroxilos en su molécula. Por orden de
importancia industrial vienen justo después de los anidnicos, y hoy en dia su produccién ha
aumentado. En solucién acuosa forman iones, ya que su parte hidrofilica esta formada por
grupos polares ionizados como: alcoho], tiol, eteroéster; asi, incrementan la solubilidad de los
compuestos organicos hidrofébicos (HOC’s, por sus siglas en inglés), lo que propicia la
desorcion de los contaminantes del suelo hacia la fase liquida, lograndose un incremento en
la biodisponibilidad de los HOC'’s (Salaguer, 2004).

Los surfactantes no i6nicos son comunmente utilizados porque son ambientalmente
agradables y rentables, ademas de ser usados frecuentemente para la desorcién de los HOC’s
(Chi, 2011). También, tienen una tendencia baja para flocular particulas de arcilla en el suelo

comparados con los surfactantes i6nicos (Volkering et al., 1998; Mulligan et al., 2001). Para un
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lavado de suelo efectivo, el surfactante debe tener una alta capacidad para solubilizar al

contaminante y una menor sorcién al suelo.

El surfactante utilizado en este trabajo fue el Tween 80, que es un liquido de color amarillo
ambar. Es un tensoactivo no-iénico e hidrofilico. Se utiliza para la emulsificaciéon de aceite en
agua (0/W), dispersion o solubilizacién de aceites, tiene un balance hidrofilico-lipofilico
(HLB, por sus siglas en inglés) de 15 (Riojas et. al, 2011).

El balance hidrofilico-lipofilico (HLB) es la medida de cuan hidrofilico o lipofilico es un
surfactante y se determina calculando valores para diferentes regiones de la molécula (Griffin,
1949). El valor del HLB puede usarse para predecir las propiedades de una molécula del
surfactante, la escala de este valor es de 0 a 20, donde un valor HLB igual a 0 corresponde a
una molécula completamente hidrofébica, y un valor de 20 corresponde a una molécula
formada completamente por componentes hidrofilicos. En este caso, un valor de 15 indica
emulsidn de aceite en agua (O/W) donde la fase continua es el agua y es tipico de detergentes
(Griffin, 1949).

Este surfactante Tween 80, fue elegido porque en diversos trabajos se menciona su buena
relacion costo-beneficio (Volke y Velasco, 2003; Torres et al., 2007; Uhmann y Aspray, 2012),
su capacidad de desorcién del contaminante hacia el efluente del lavado (Uhmann y Aspray,
2012), su facil biodegradabilidad (Helmy et al., 2009). Ademas de ya haber sido utilizado en
trabajos previos en el INGEN (Leyva, 2006; Doroteo, 2010).

IV.5 Hidrociclon

Los ciclones son aparatos disefiados para separar la parte sélida de la fluida e inicialmente

fueron disefiados para la industria minera.

El disefio mas tipico de los ciclones consiste en introducir la mezcla sé6lido/fluido, en la parte
superior de un recipiente de forma cilindrica, de manera tangencial o axial. La mezcla
desciende rotando por el ciclén y, debido a la fuerza centrifuga, la fase sélida es lanzada hacia
las paredes exteriores del cilindro o hidrociclon. Al descender, se colecta en la parte inferior,
que acaba en un cono o apice (Kelly y Spottiswood, 1990). En el centro del ciclén se produce
un fuerte vértice y debido a la baja presion, la fase fluida que llegé al fondo, es impulsada
hacia arriba, de modo que asciende rotando para almacenarse mediante una tuberia situada

en el centro del ciclon (Kelly y Spottiswood, 1990).
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El rendimiento de un ciclon depende del tamafio de las particulas. En general, cuanto mas
pequefias sean las particulas, menor es el rendimiento obtenido, y cuanto mas grande es, el
rendimiento es mayor. La sencillez de un hidrociclén es una de sus principales ventajas asi

como su tamafio que puede ser reducido y su bajo costo, en comparacién con otros equipos de
separacion (Hauke, 2011).

En la Figura 1V.1 se presenta el hidrociclén utilizado en este trabajo.

Tangue de mezclado

%
1 [l 1. Interruptor
» i de encendido

3. Linea de
alimentacion

Figura IV.1 Estructura del sistema experimental disefiado por Doroteo, 2010.

Del sistema mostrado en la Figura IV.1, ademas del hidrociclén, las partes de mayor interés
para este trabajo son: el tanque de mezclado, la descarga inferior y el derrame. En la descarga
inferior se obtienen las particulas de suelo separadas; en el derrame, el agua, ya sin las
particulas separadas por el hidrociclon, se recircula al tanque de mezclado.

23



Remediacién de suelos con alto contenido de finosy
contaminados con hidrocarburos de fraccion media Capitulo V

V. METODOLOGIA

En este capitulo se presentan las técnicas aplicadas para la caracterizacion y tratamiento del

suelo.

V.1 Origen del suelo

Los suelos utilizados en este estudio provienen de un ex taller de ferrocarriles contaminados
con hidrocarburos (fraccién media). Su contaminacioén se debe a derrames de diesel propios a

actividades de abastecimiento del mismo en el sitio.

El plan de muestreo de suelo se realizé de acuerdo con lo que se establece en la NOM-138-
SEMARNAT/SS/2003. Para asegurar la calidad del muestreo de suelos, el personal del INGEN
que realiz6 el muestreo, cuenta con la aprobacién de la Entidad Mexicana de Acreditacion
(EMA) y se siguieron todas las indicaciones que ésta sefiala. Para tal efecto se llevé una
bitdcora del muestreo de suelos. Asimismo se llenaron las hojas de campo para cada muestra

obtenida asi como las cadenas de custodia.

El niimero y la ubicacién de los puntos de muestreo se definieron en campo, por el personal
de la UNAM, con base en la informaciéon proporcionada por el personal técnico de
Ferrocarriles Nacionales de México en Liquidacién, y en funcién de la apreciacion visual y
organoléptica., principalmente en la zona de abasto y en la zona de talleres. Los puntos de
muestreo se ubicaron de manera que se cubrieran mas exhaustivamente las areas con

mayores concentraciones de hidrocarburos.

El plan de muestreo considerd la obtenciéon de muestras simples de acuerdo con lo que sefiala
la normatividad y se consideré un muestreo dirigido (Figura V.1). El muestreo se realiz6 a
profundidades variables dependiendo de la apreciacién visual y organoléptica, entre la

superficie y 2.50 m de profundidad en promedio.
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Figura V.1 Punto de muestreo bajo los tanques elevados.

En la Figura V.1, se puede observar uno de los puntos de muestreo donde se observ mayor

concentracion de hidrocarburos.

Durante los trabajos de campo para la evaluacion, se emple6 un equipo neumatico Long Year,
modelo 34, del afio 2006, con motor diesel marca Perkings con sistema para evitar la
formacion de chispa durante el encendido, para obtener muestras entre la superficie y cinco
m de profundidad. El motor de velocidad variable de perforaciéon consta de los siguientes
accesorios .

Para el trabajo experimental de esta tesis el muestreo se llevé a cabo en la zona de mayor
contaminacién. En este caso la extracciéon de las muestras se obtuvo mediante pala y pico
debido a las condiciones que presentaba el suelo, a razones econdmicas y debido a que se
extrajeron del orden de 200 kg de suelo en comparacién con unos cuantos kg que se obtienen
con el equipo neumatico (Iturbe et al,, 2009).

Durante el muestreo se notaron dos tipos principales de suelo a los que se les denominé A y B.
El suelo A, color marrén con olor a hidrocarburo que formaba grandes agregados o cimulos
faciles de disgregar y el suelo B, de color negro con fuerte olor a hidrocarburo que formaba
cumulos aceitosos, mas pequefios, muy dificiles de disgregar.
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V.2 Caracterizacion del suelo

La caracterizacion de los suelos seleccionados se realiz6 determinando los siguientes
pardmetros: granulometria, densidad real, densidad aparente, materia organica, pH y
contenido de hidrocarburos de fracciéon media. Estos pardmetros se eligieron para saber que

caracteristicas presentaba cada suelo y como variaban de un suelo a otro.

Las caracteristicas del suelo del sitio sin contaminar se muestran en la Tabla V.1:

Tabla V.1. Caracteristicas del suelo sin contaminar

PARAMETRO INTERVALO
pH 7.4
Contenido de agua, w (%) 12-32
Analisis granulométrico Arcilla limosa

Para el suelo obtenido para este trabajo, también se llevd a cabo una prueba con difraccién de
rayos X para conocer los minerales que estaban presentes en el suelo y sobre todo el tipo de

arcilla lo conformaba.

En el Apéndice 1 se detalla la realizacion de las determinaciones de densidad real, aparente,

materia orgénica y pH.

V.2.1 Granulometria

Los ensayos de granulometria tienen por finalidad determinar en forma cuantitativa la
distribucion de las particulas del suelo de acuerdo con su tamafio. Para determinar la
granulometria se emple6 el método ASTM D422-63 (Standard Test Method for Particle-Size
Analysis of Soils, 1998) que utiliza mallas o tamices con distintas “aberturas” lo cual permite
que las particulas de distintos tamafios vayan quedando retenidas o contintden pasando, asi se
define la distribucién de tamafio de particula, y esto contribuye a conocer el tipo de suelo de
estudio. En este caso se utilizé previamente el método ASTM C117-95 (Standard Test Method
For Materials Finer Than 75 pum Sieve in Mineral Aggregates by Washing) para retirar el
material mas fino que la malla N2 200 (75 um) en agregado mineral por lavado, para
posteriormente pasarlo por las mallas. Con este método no se pueden clasificar los limos y las

acillas, sin embargo, no es la finalidad de este trabajo clasificarlos sino conocer el porcentaje
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de particulas finas que conforman el suelo. La Tabla V.2 muestra la clasificacion de las

particulas:

Tabla V.2 Tabla de la escala granulométrica (Brady y Weil, 2004)

Dimensién de la particula ) )
Sistema Internacional*
elemental (mm)

<0.002 Arcilla

<0.02 Limo
<0.2 Arena fina
<2.0 Arena gruesa
>2.0 Grava

*Sociedad Internacional de la Ciencia del Suelo (ISSS, por sus siglas en inglés)

Asi, la clasificacién que fue de mayor interés es la primera clasificaciéon propuesta por el
Sistema Unificado de Clasificacion de Suelos (SUCS), la cual clasifica a las particulas como

gruesas si son retenidas en la malla #200 y finas si pasan a través de ella (Crespo, 2004).

V.2.2 Contenido de hidrocarburos

El contaminante de interés es la fraccion media de hidrocarburos (HFM) presente en el suelo
seleccionado. Para ello se utiliza la técnica de extraccién asistida por microondas, que a pesar
de que no es el método sugerido por la NOM-138-SEMARNAT-2003, conlleva ventajas en
cuanto al tiempo de extraccion (Doroteo, 2010). El procedimiento se describe en el Apéndice
1. Se realizaron extracciones por duplicado para conocer la concentracién inicial de
hidrocarburos de fraccion media (HFM), y también se determinaron las concentraciones de
HFM en el suelo después del lavado. Los resultados de las concentraciones iniciales
permitieron que se determinara que el suelo A se encontraba menos contaminado que el suelo
B.

V.2.3 Difracciéon de rayos x

Es una técnica que proporciona informaciéon detallada acerca de la estructura atémica de
sustancias cristalinas. Es una herramienta poderosa en la identificacién de minerales en
suelos y rocas. La mayor parte de la fraccién de arcilla de muchos suelos es cristalina y, por lo
tanto, la difraccion de rayos x ha sido utilizada por mucho tiempo en la identificacién de los
minerales presentes en dicha fraccion del suelo (Harris y White, 2008). Este andlisis se realiz6

con la finalidad de identificar el tipo de arcilla presente en el suelo, puesto que para un trabajo

27



Remediacién de suelos con alto contenido de finosy
contaminados con hidrocarburos de fraccion media Capitulo V

de lavado de suelos, los filosilicatos expandibles como la montmorillonita son indeseables
debido a su capacidad de absorcion. Esta prueba se mand6 a hacer en el laboratorio de
difraccidn de rayos x del Instituto de Geologia, UNAM a cargo de la Dra. Teresa Pi Puig. El
procedimiento se explica en el Apendice 1.

V.3  Pruebas de lavado preliminares
Para este experimento se trabajaran los tipos de suelo (A) y (B) que, aunque fueron extraidos
en el mismo sitio, exhiben diferencias notables a la vista y por ende se trataron de manera

separada.

V.3.1 Suelo A

Figura V.2. Suelo A.

* Enun vial se colocaron 20 g de suelo (Figura V.2) con 20 mL de agua con surfactante al
0.1yal 0.05%.

* En un agitador de vaivén, se agitaron los viales con suelo por 8 horas y se filtro el
contenido con un filtro Whatman No. 44. Esta operacion se repiti6 3 veces.

¢ Elsuelo se dej6 secando en el exterior a temperatura ambiente.

* Unavez seco, se realiz6 la determinacion de la concentracién de hidrocarburos de
fraccion media por medio de la extraccidn asistida por microondas, descrita en el

Apéndice 1.

V.3.2 SueloB
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Figura V.3. Suelo B.

* En un vial se colocaron 15 g de suelo (Figura V.3) con 15 mL de agua con surfactante al
0.1 y 0.05%. La diferencia con la cantidad de suelo utilizada para el suelo A fue debida a
la diferencia de densidades, pues en el vial no cabian 20 g de suelo B con la solucién
agua-surfactante, por ende se decidi6 mantener la relaciéon 1 g de suelo : 1 mL de
solucion.

¢ En un agitador de vaivén, se agitaron los viales durante 8 horas y se filtré el contenido
con un filtro Whatman No. 44. Esta operacion se repitié 3 veces.

¢ Elsuelo se dejé secando a temperatura ambiente

* Una vez seco, se realizé la determinaciéon de la concentracién de hidrocarburos de
fraccion media por medio de la extracciéon asistida por microondas, descrita en el

Apéndice 1.

Estas pruebas a pequefia escala sélo se realizaron para seleccionar cual de las
concentraciones (% w/w) de surfactante seria utilizada. Se consideré que las pruebas a gran
escala eran las de mayor importancia y por ello no se realizaron duplicados en estas pruebas
preliminares. Las concentraciones de surfactante seleccionadas se mencionan en varios
trabajos en los que se usa el Tween 80. (Concentracion del 0.5% en: Zamudio, 2010; Torres et
al, 2007 y 2012; Uhmann y Aspray, 2012. Concentracién del 1% en: Leyva, 2006; Zamudio,
2010; Doroteo, 2010).

V.4 Lavado de suelo

El lavado de cada uno de los suelos que fueron tratados en este trabajo se describe a
continuacion. La metodologia planteada se basa en que el lavado es un proceso de mezclado

mecanico (Urum y Pekdemir, 2004; Moutsatsou et al.,, 2006; Ahn et al., 2008; Moon et al,,
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2012), y mientras a escala de viales dicho mezclado se realiza por agitacion, a escala mayor
como en este trabajo, se requiere de un sistema mezclador o equipo de lavado que se muestra

en la Figura V.4.

V.4.1 Suelo A

1. El suelo se encontraba en cimulos por lo que fue necesario dispersarlo con un mazo
de madera para poder realizar el lavado en el sistema mezclador.

2. El suelo se tamiz6 por una malla de 50 mm de apertura (grava). Esto fue necesario
debido a que las particulas mas grandes a esta apertura provocaban que el equipo de
lavado se atorara.

3. Se pesaron 4 kg del suelo tamizado y se colocaron en el equipo de lavado, que cuenta
con un impulsor helicoidal de baja velocidad (10 rpm), con 4 litros de agua con la
concentracion de surfactante seleccionada en las pruebas preliminares (Figura V.4).
Estas cantidades de suelo y agua se eligieron pues era la capacidad maxima que el

equipo de lavado permitia para su dptimo funcionamiento.

Figura V.4. Equipo de lavado con el suelo A.

4. Se mezclaron el suelo y la solucién agua-surfactante durante 1 hora 30 minutos. Este
tiempo fue elegido pues es un tiempo en el que se considera que todo el suelo fue
mezclado con la solucion.

5. La mezcla se dejé reposar por 15 minutos con la finalidad de que hubiera una menor
cantidad de particulas en el agua que se iba a drenar.

6. Se procedié a sacar el agua del equipo de lavado. Esta agua fue almacenada en el

tanque adyacente al hidrociclon.
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7. En el equipo de lavado queda la mayor cantidad de suelo que se habia colocado al
inicio del lavado, a éste se le agregaron 4 litros de soluciéon agua-surfactante, y se
mezclé por 1 hora 30 minutos mas. Se repitieron los pasos 5y 6.

8. Una vez mas quedd suelo en el equipo de lavado y a éste se le volvieron a agregar 4
litros de solucién agua-surfactante y se mezcl6 durante 1 hora 30 minutos. Al finalizar

se repitieron los pasos 5 y 6. De este modo se realizaron 3 lavados para este suelo.

Al proceso realizado del 1-8 se le denominé ciclo de lavado (Figura V.5). Se realizaron 3 ciclos

de lavado, de modo que la cantidad de suelo lavada fue en total 12 kg.

Prubas CICLO DELAVADO DEL SUELO A

preliminares

Selecciondela | : A

concentracion | 1 & .
de surfactante | } Suelop 280
l : mm
Tween 80 L. de = :::::iﬁ: :
% wjw : agua Solucion 3
; i X

Tanque del
hidrociclon

7

: ade
i e :

Tanque del
hidrociclon

al.de i
Solucion

I s
.
‘
]
",

Concentracion de
HFM

Figura V.5. Esquema del lavado de suelo para el suelo A.

Al final de los lavados, se retiré el suelo y se sec6 a temperatura ambiente. Una vez seco el
suelo se procedié a la extraccién con microondas para conocer la concentracién de HFM

resultante.

V.4.2 SueloB

Este suelo se determind que estaba mas contaminado por lo que fue necesario plantear una

variacién en la metodologia. La variacién con respecto al lavado del suelo A es que para el
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suelo B fueron necesarios mas lavados. Como se puede observar, en la metodologia de lavado
descrita para el suelo A, los pasos 7 y 8 son iguales. Para el lavado del suelo B se repitieron los
pasos del 1 al 6 de la metodologia anterior, pero el nimero 7 se repitié nueve veces de modo

que el ciclo de lavado para el suelo B comprendié 10 lavados. También se realizaron 3 ciclos y

por ende 12 kg de suelo fueron tratados. El diagrama se muestra en la Figura V.6.
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Figura V.6. Esquema del lavado de suelo para el suelo B.
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VI. RESULTADOS Y DISCUSION

En este capitulo se presentan los resultados de las pruebas especificadas en el capitulo V.

VI.1 Caracterizacion del suelo

Las caracteristicas de los suelo A y B se presentan en la Tabla VI.1 con el fin de mostrar las
diferencias entre ambos.

Tabla VI.1. Caracterizacion de los suelos Ay B

Parametro Suelo A Suelo B
Densidad real (g/cm3) 2.21+0.05 1.67 £ 0.12
Densidad aparente (g/cm3) 0.97 £0.20 0.59+£0.24
pH 7.08 £ 0.03 6.83 £0.15
Materia organica (%) 16 £ 0.4 344+0.5

Los valores de densidad tanto aparente como real que aparecen en la Tabla VI.1 reflejan un
suelo de muy baja densidad (Cairo, 1995; Ortiz y Ortiz, 1990), con pH neutro y un contenido
de materia organica muy alto (NOM-021-SEMARNAT-2000).

Comparando los resultados para ambos suelos, la materia organica en el suelo B es mas del
doble que la del suelo A; en cuanto a la densidad, el suelo A es mas denso que el suelo B. En
general, la densidad real de los suelos estd determinada por la naturaleza de sus componentes
solidos, y en particular por sus densidades respectivas. La densidad de los elementos
constituyentes de la fraccién mineral varia segin el tipo de minerales presentes. La de los
minerales arcillosos varia entre 2-2.65 g/cm3, mientras que la de los minerales primarios,
constituyentes de las fracciones limosas y arenosas, esta en el orden de 2.5-2.6 g/cm3. La
densidad real de un suelo disminuye globalmente con el aumento del contenido de materia
organica. Los suelos organicos engloban generalmente todos los suelos que presentan un
contenido de MO superior a 30% (Musy y Soutter, 1991). Algunos autores (De Leenheer,
1967; De Boodt, 1965, citados por Rucks et al., 2004) propusieron reducir el valor promedio
de la densidad real de 2.65 en 0.02 por cada 1% de aumento en el contenido de materia
organica, suponiendo que el valor promedio de densidad estd basado en un suelo con 1% de
MO. La densidad aparente es inferior a la densidad puesto que la masa sélida es referida al
volumen total y no s6lo al de las particulas sélidas. Asi, los valores obtenidos de densidad en
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este trabajo coinciden con estas observaciones pues se trata de un suelo clasificado como

arcilla limosa (Iturbe et al., 2009) con un alto contenido de materia organica.

Aunque el contenido de materia orgénica se considera que es muy alto y dadas las condiciones
en el sitio de muestreo, lo mas probable es que con el método que se utilizé para su
determinacién (Apéndice 1), propuesto en la NOM 021-SEMARNAT- 2000, es posible que
también se hayan incluido compuestos organicos téxicos, provenientes de las actividades
industriales del hombre, como la contaminacién de suelos por hidrocarburos del petréleo, que
también constituye parte de la materia organica del suelo (Etchevers, 1988) y a ello se deba el

alto porcentaje resultante.
VI.1.1 Granulometria
Se determin la granulometria del suelo A (Figura VI.1) antes de ser lavado, del suelo B no se

determiné debido a que el contaminante formaba agregados de modo tal que no fue posible
retirar las particulas finas.
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Fraccién gruesa Fraccion fina
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Figura VI.1. Granulometria del suelo A antes de lavarlo

La granulometria de la fraccion fina no fue determinada pues lo que se deseaba observar era
como variaba la cantidad de finos con el tratamiento propuesto, asi la curva granulométrica

que se muestra en la Figura VI.1 es la de la fraccion retenida en la malla No. 200 y también se
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se observa que el suelo presenta un porcentaje mayor al 60% de particulas finas, pues son las

que pasaron a través de dicha malla.

En una determinacién hecha previamente por el grupo Saneamiento de Suelos y Acuiferos, el

suelo se clasificé como arcilla limosa (Iturbe et al, 2009).

VI.1.2 Concentracion de hidrocarburos

Cuando se caracterizo el suelo se determino la concentracion inicial de hidrocarburos fraccién

media (HFM). En la Tabla VI.2 se muestran los valores obtenidos.

Tabla VI.2. Concentracidn inicial del suelo A y del suelo B

Suelo A Suelo B

Concentracion HFM (mg/kg) Concentracion HFM (mg/kg)

Muestra 1 10517 21 848
Muestra 1d 10 084 19 386
Promedio 10 301 + 306 20617 +1 741

En la Tabla VI.3 se observa que los valores de concentracién de HFM excede, tanto para el
suelo A como para el suelo B, los limites maximos permisibles establecidos en la NOM-138
para suelos de uso industrial como lo es este caso, para el suelo A excede por
aproximadamente 5000 (mg/ kg) y para el suelo B alrededor de 15000 (mg/ kg), por lo que se

trata de suelos muy contaminados.

VI.2 Difraccion de rayos x

Los resultados de la difraccion se vieron afectados por la presencia de hidrocarburos y gran
cantidad de materia organica en el suelo. La fase identificada en ambos suelos, A y B, fue la

halloysita.

La halloysita se forma generalmente por la alteracién hidrotermal de minerales alumino-
silicatos (Kerr, 1952), es un filosilicato de aluminio y presenta la siguiente composicion:
Alz(OH)4Si,0s. Tiene una estructura laminar y cuando se humedece se plastifica y se puede
moldear. Pertenece al grupo de la caolinita, debido a que su patrén de difraccidn de rayos-X y
su comportamiento térmico son muy parecidos. Aparece en depdsitos secundarios, como
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resultado del transporte y sedimentacion a través de las aguas superficiales. Es un
componente importante de arcillas y suelos (Pifia et al., 2000). En cuanto a su composicion se

presenta de dos formas: anhidra e hidratada.

La Halloysita en su estado hidratado consiste de dos unidades 1:1 de celdas en capas
separadas por una sola capa de moléculas de agua. Las particulas son tubos huecos. La capa de
agua se elimina irreversiblemente por secado y también como posible resultado de la presion,

con un colapso a una estructura similar a la caolinita (Rowe, 2001).

VI.3 Pruebas preliminares de lavado

Las pruebas preliminares de lavado se realizaron en viales, a pequefia escala, con la finalidad

de conocer la concentracién de surfactante mas adecuada para remover el contaminante.

VI1.3.1 Suelo A

De acuerdo con las pruebas preliminares realizadas para este suelo, se determiné que con el
1% de concentracion en peso del surfactante Tween 80, la concentraciéon de HFM habia
disminuido mas de 90% (de 10301 a 506 [mg/kg]), estableciendo asi la concentracién de

surfactante que se utilizaria en el lavado.

VI1.3.2 Suelo B

De acuerdo con las pruebas preliminares realizadas, para este suelo, se determiné que con el
1% de concentraciéon en peso del surfactante Tween 80, la concentracién de HFM habia
disminuido aproximadamente 25% (de 20617 a 15400 [mg/kg]), por lo que esa

concentracion de surfactante seria la utilizada en el lavado.

VI.4 Lavado del suelo

Como ya se mencion6 en el capitulo V, los suelos tuvieron metodologias muy parecidas para
realizar el lavado de suelo, sin embargo varian entre si debido a que el suelo B se encuentra

mas contaminado y por ello requiere de mas lavados

VI1.4.1 Suelo A
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Al final de cada ciclo de lavado para este suelo, se registrd la cantidad de suelo lavado, ya
seco, resultante, que se sac6 del equipo de lavado. Cabe recordar que al inicio de cada ciclo
fueron puestos 4 kg de suelo en el equipo. Los resultados se muestran en la Tabla V1.3 que se

presenta a continuacioén:

Tabla VI.3. Suelo A resultante en cada ciclo

Ciclo de lavado Suelo resultante (kg) % de recuperacién
Al 2.5 62.5
A2 2.4 60
A3 2.5 62.5

En la Tabla VI.3 se puede observar que los porcentajes de recuperacion, en comparacion con
la cantidad de suelo puesta al inicio de cada ciclo, son del aproximadamente del 60 % . Si se
considera que el suelo sin lavar tiene un 60% de particulas finas, el suelo resultante del lavado
tiene particulas finas y por ende no todas se encuentran en el agua de lavado que fue colocada

en el tanque del hidrociclon.
A los suelos resultantes, lavados, en cada ciclo se les realizaron los andlisis de cromatografia
correspondientes para determinar su concentracion de HFM después del lavado, los

resultados se presentan en la Tabla VI.4:

Tabla VI.4. Concentracién HFM del suelo A después del ciclo de lavado

Concentracion HFM después del Concentracion Coeficiente de
Ciclo de lavado lavado por duplicado promedio variacion (%)
(mg/kg) (mg/kg)
Al 6 341 6743 6542 + 284 4
A2 7956 4928 6442 +2 141 33
A3 6 586 5972 6279 + 434 7

En la Tabla V1.4 se observa que las concentraciones promedio disminuyeron en los tres casos.

El coeficiente de variacion es una medida de la dispersion relativa, cuanto mas préximo a cero
se encuentre este valor, menor serd la dispersién relativa y mejor la representatividad de la
media (Esteban et al,, 2005). En la Tabla V1.4 se muestran los coeficientes de variabilidad para

cada ciclo de lavado, y tanto para el ciclo de lavado A1 como para el A3 los coeficientes de
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variabilidad son menores del 10% lo que nos indica una dispersion de los datos baja (Esteban

et al., 2005), sin embargo, para el ciclo A 2 la dispersién si es alta.

En la Tabla VI.5 se muestran las diferencias con la concentracion inicial y los porcentajes de

disminucion de acuerdo a ésta.

Tabla VI.5. Diferencias de concentraciéon de HFM en el suelo A y porcentaje de remocion

) Diferencia con la Concentracion Porcentaje de remocién
Ciclo de lavado
HFM inicial (mg/kg) (%)
Al 3759 36
A2 3859 37
A3 4022 39

Se realiz6 una prueba mas para el suelo A resultante en los ciclos Al, A2 y A3, se juntaron 4

kg y se les sometio a 2 lavados mas. El resultado se muestra en la Tabla VI.6.

Tabla VI.6. Concentracion HFM después de 5 lavados

Concentracion HFM » Porcentaje Coeficiente
. i Concentracién o o
Ciclo de después del lavado por ] de remocién | de variaciéon
] promedio
lavado duplicado (%) (%)
(mg/kg)
(mg/kg)
A4 5402 5705 5554 46 3.8

La Tabla VI.6 muestra que con los ultimos dos lavados, la remocién aumenta del 39% al 45% y
aunque aun no se obtienen las concentraciones permisibles establecidos en la normatividad,
se observa que con cada lavado, la concentracién disminuye. El coeficiente de variacién para

este ciclo es menor al 5%, lo que nos indica una buena representatividad de la media

En el efluente del equipo de lavado, el agua resultante de los ciclos A1, A2, A3, y A4, que
contenia particulas finas, se dejé sedimentar por 72 horas y asi, se obtuvieron 2.6 kg mas de
suelo. A éste también se le midié la concentracién de HFM. Los resultados se muestran en la
Tabla VI.7.

Tabla VI.7. Concentracion de HFM en el suelo sedimentado

Concentracion HFM Concentracion HFM por Concentracion | Coeficiente de
inicial (mg/kg) duplicado promedio variacion (%)
(mg/kg) (mg/kg)
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10301 8736 8456 8596 2.3

De acuerdo con la Tabla V1.7, el suelo que estuvo un mayor tiempo en contacto con la soluciéon
agua-surfactante tiene una concentracion de HFM menor que la inicial, pero mayor en
comparacion con la del suelo lavado que se obtuvo en los ciclos A1, A2 y A3. Debido al valor

del coeficiente de variacién se puede decir que los datos difieren en un grado bajo.
Granulometria después del lavado

Al suelo lavado en el ciclo A4 se le realizé la prueba de granulometria y el resultado se

presenta en la Figura VI.2 asi como la granulometria del suelo al inicio del lavado.

Suelo antes vs. suelo después del lavado
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Figura V1.2 Granulometria del suelo después del tratamiento.

En la Figura VI.2 se observa que la cantidad de finos que contiene el suelo después de ser
lavado 5 veces es de aproximadamente 40 %, el porcentaje faltante probablemente puede
encontrarse tanto en las particulas suspendidas en el agua, pues son aproximadamente el 17

% del total del suelo, y también en el suelo que sedimenté en las 72 horas después de
terminados los ciclos (= 22%).
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VI1.4.2 Pruebas con el hidrociclon

Para las pruebas con el hidrocicldn, se colocaron en el tanque de alimentacién del hidrociclon
(sefialado en la Figura IV.1 como tanque de mezclado) aproximadamente 36 L de agua
resultante de los ciclos de lavado A1, A2 y A3. En esta agua se encontraban en suspension
aproximadamente 2 kg de suelo. Para poder operar el hidrociclén se requirié agregar 110 L
mas de agua limpia al tanque para que la bomba que traslada la mezcla suelo-agua al
hidrociclén pudiera extraerla. La separacién obtenida se observa en la Figura VI.3.

Figura VI.3. Mezcla resultante en el derrame y mezcla resultante en la descarga inferior.

Los frascos que se muestran en la Figura VI.3 tienen un litro de capacidad. El frasco de la
izquierda muestra la mezcla resultante en el derrame, y como se menciona en el capitulo V.5,
el efluente de este tubo debe tener una mayor parte de agua que de suelo. El frasco de la
derecha muestra el efluente obtenido del tubo de la descarga inferior, éste debe tener una
mayor parte de suelo que de agua y, como se puede ver en la parte inferior de los frascos, la
cantidad de sélidos no varia suficientemente entre la descarga y el derrame como se esperaba,

lo que indica un mal funcionamiento del hidrociclén.

A pesar del mal funcionamiento, las pruebas se realizaron durante 2 semanas tratando de
recuperar la mayor cantidad de suelo posible, sin embargo, se recuperaron inicamente 250 g
de suelo lo que representa inicamente el 12.5% de lo que se buscaba recuperar.

Después de analizar el funcionamiento del hidrociclon se encontroé una falla en el disefio de la
entrada tangencial que provoca que no se forme completamente el vértice, lo que implica que
40



Remediacién de suelos con alto contenido de finosy
contaminados con hidrocarburos de fraccion media Capitulo VI

no se separen los sélidos con el porcentaje esperado. Después de este andlisis se rediseii6 el

hidrociclén; sin embargo, por cuestion de tiempo ya no fue posible repetir las pruebas.

Al suelo recuperado con el hidrociclén también se le hizo andlisis de HFM y se obtuvieron los

valores mostrados en la Tabla VI.8:

Tabla VI.8. Concentraciéon HFM en el suelo recuperado con el hidrociclon

Concentracion HFM por duplicado | Concentracion promedio | Coeficiente de variacion
(mg/kg) (mg/kg) (%)
18 735 18931 18833 +138 0.73

El valor promedio de la concentracion de HFM para suelo recuperado con el hidrocicléon es
mucho mayor a la concentracién obtenida para el suelo lavado, lo que muestra que el suelo, al
pasar un tiempo mayor en contacto con la solucién agua- surfactante, esta adsorbiendo el
contaminante. Para esta prueba el coeficiente de variacion es cercano al 1% lo que indica la

alta representatividad de la media obtenida.

VI1.4.3 Balance de masa

Se realiz6 un balance de masa para determinar si el contaminante estaba transfiriéndose al
agua, para ello fue necesario calcular la concentraciéon de contaminante en el agua, el método
con el que se efectud, se especifica en el Apendice 1. La ecuacién de balance de masa puede
escribirse relacionando la concentracion del contaminante en el suelo antes y la
concentracion en el suelo después del lavado asi como también con la concentracion en el

agua resultante en el lavado (Kuo, 1999):

(Ci)(Ms) = (CA)(Ms) +CwV  ............. ecuacion VI.1

Donde:

Ci = Concentracion inicial de HFM en el suelo (mg/kg)
Cf = Concentracion final de HFM en el suelo (mg/kg)
Ms = masa del suelo lavado (kg)

Cw = Concentracion en el agua de lavado (mg/L)

V = volumen de agua utilizada para lavar (L)
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Tomando en cuenta las cantidades de suelo y su concentracién de HFM se procede a sustituir

en la formula de acuerdo con los valores presentados en la Tabla VI.9.

Tabla VI.9. Cantidades de suelo y su concentracion

Concentracion Cantidad | Especificacion
6421 (mg/kg) 7.4 (kg) | Suelolavado
8 596 (mg/kg) 2.6 (kg) | Suelo sedimentado
32.18 (mg/L) 146 (L) | Aguadelavado

Realizando la sustitucion en la ecuacion VI.1:

(10301%](12kg)=123612 mg
kg —

Ms
Ci

[6 421%j(7.4 kg)+(8 596%j(2.6 kg)+(32.18%J(146 L)=74563.3
kg kg L

123 612 mg-74 563.3 mg= 49 042.7 mg = 49 g de contaminante de diferencia

Sin embargo, si se considera que los 2 kg de suelo en suspension en el agua tienen la misma

concentracion que el suelo que fue recuperado con el hidrociclén (Tabla VI.8).

(18 833%}(2 kg)=37666mg

g
74 563.3 mg+37666mg =112 229.3mg
Si este valor se sustituye en la formula el resultado varia:
123612 mg-112 229.3 mg= 11 382.7 mg = 11.38 g de contaminante faltante
Esta diferencia puede deberse a que en las paredes de la lavadora queda pegado el suelo con

el contaminante. Este comportamiento de la mezcla suelo-agua-surfactante (Tween 80) ya

habia sido reportado con anterioridad por Leyva (2006).
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Cabe mencionar que debido a la falla con el hidrociclon, cuando se hizo el andlisis del agua, las
particulas ya habian estado un mayor tiempo en contacto con el agua y por lo tanto pudieron

adsorber nuevamente el contaminante lo que resulta en una alteracién de dicho resultado.

Otra alteracion pudo haberse presentado en el proceso para la determinaciéon de la
concentracién de HFM en el agua por medio de cromatografia, porque como se describe en el
punto A.8 del Apéndice 1, la muestra de agua tuvo que ser filtrada en repetidas ocasiones para
poder ser pasada por los cartuchos, de lo contrario los hubiera tapado, lo que probablemente

signific6 una pérdida de hidrocarburos.

V1.4.4 Suelo B

Al igual que para el suelo A, al final de cada ciclo de lavado para el suelo B, se registraron las
cantidades de suelo, ya seco, resultante al final de los ciclos de lavado B1, B2 y B3. Cabe
recordar que al inicio de cada ciclo fueron puestos 4 kg de suelo en el equipo de lavado. Los

resultados se muestran en la Tabla VI.10 que se presenta a continuacion:

Tabla VI.10. Suelo B resultante en cada ciclo

Ciclo de lavado

Suelo resultante (kg)

% de recuperacion

B1 3.1 77.5
B2 2.9 72.5
B3 3.2 80.0

El la Tabla VI.10 se muestra que la cantidad de suelo que queda en el equipo de lavado es de
mas del 70% del puesto al inicio y en comparacion con el suelo A, se recuperé mas suelo en
cada ciclo. Al suelo resultante de los ciclos B1, B2 y B3 se le determiné la concentracion de

HFM, los resultados se presentan en la Tabla VI.11:

Tabla VI.11. Concentracion de HFM después del ciclo de lavado en el suelo B

Ciclo d Concentracion HFM después del Concentracion Coeficiente de
iclo de
lavado por duplicado promedio variacion (%)
lavado
(mg/kg) (mg/kg)
B1 32026 58 191 45108.5 +18 501 41.0
B2 30 590 24594 27592 + 4 240 153
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B3 57 954 56 348 57151+1136 1.9

En la Tabla VI.11 se puede apreciar que los resultados de las extracciones fueron muy
variables e incluso todos fueron mayores a la concentracion inicial determinada. Para el ciclo
B1 el coeficiente de variaciéon entre los datos es muy grande lo que indica una mala
representatividad de la media, para el ciclo B2 es aceptable, y para el ciclo B3 la variacion es
muy baja. Estos valores tan dispares reflejan que no se alcanza una buena homogeneizacién

de la muestra de suelo B.
Del suelo B resultante de los ciclos B1, B2 y B3 se juntaron 4 kg y se realizaron 5 lavados mas,
calculando las concentraciones de HFM al inicio y al final del tratamiento. Los resultados se

muestran en la Tabla VI.12.

Tabla VI.12. Concentracién de HFM en el suelo B después de 15 lavados

Concentracion HFM por duplicado | Concentraciéon promedio | Coeficiente de

(mg/kg) (mg/kg) variacion (%)
Inicio 27926 27779 27825+103 0.3
Final 17 107 16 945 17 026 + 114 0.6

Con base en los datos mostrados en la Tabla VI.12 se observa que hubo una disminucién en la
concentracion de HFM, ademas, los datos presentan coeficiente de variaciéon muy cercano a
cero que como ya se dijo anteriormente, indican una buena representatividad de la media
(concentracién promedio). Se realizaron 5 lavados mas a este suelo, completando un total de
20, con la finalidad de que la concentraciéon continuara con la tendencia a disminuir y asi
saber si pudiera ser posible que cumpliera con los valores permisibles de la normatividad. Los

resultados se muestran en la Tabla VI.13.

Tabla VI.13. Concentracién de HFM en el suelo B después de 20 lavados

Concentracion HFM por » ) Coeficiente de
. Concentracién promedio o
duplicado variacién (%)
(mg/kg)
(mg/kg)
42133 43859 42996 2.8

Como se observa en la Tabla VI.13 el coeficiente de variacion de los datos es muy aceptable,
sin embrago la concentracién de HFM aumenté una vez mas, de este modo se determind que

el tratamiento de lavado de suelos no funciona para este tipo de suelo, pues se encuentra muy
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apelmazado por los hidrocarburos intemperizados dificiles de disgregar. y con los lavados no

se logran desorber.

Se realizaron pruebas con el hidrociclén para este suelo pero como el funcionamiento del

mismo no fue el 6ptimo ya no se incluy6 en este trabajo.

Debido a la falta de tiempo ya no se continué con mds lavados o con un aumento en la

concentracion del surfactante que fue la siguiente etapa planeada.
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VII. CONCLUSIONES YRECOMENDACIONES

Los suelos extraidos del ex taller de ferrocarriles, denominados en este trabajo como A y B,
presentaron caracteristicas diferentes. El suelo A es de color marrén, tiene olor a
hidrocarburo y es mas denso. El suelo B presenta una coloracién negra, tiene un olor a
hidrocarburo muy penetrante, es menos denso y tiene una concentracion de hidrocarburos de
fraccion media mayor. La granulometria del suelo A indicé que tenia mas de un 60 % de
particulas finas y para el suelo B no fue posible realizar la granulometria pues formaba

grumos muy dificiles de disgregar.

El andlisis de difraccién de rayos X indic6 que las arcillas que conforman ambos suelos estan
compuestas de halloysita, lo que fue un resultado importante pues si el mineral formador de
arcillas hubiera sido la montmorillonita, debido a sus caracteristicas expansivas, hubiera sido

un impedimento para la realizacién del lavado de suelo.

La concentracion inicial de hidrocarburos de fraccién media determinada fue de 10 301
mg/kg para el suelo Ay 20 617 mg/kg para el suelo B aunque para éste ultimo después se
constaté que este valor no era correcto y que no se habia logrado determinar una
concentracién inicial fiable. Ambos valores estuvieron por arriba del limite maximo
permisible que indica la NOM-138-SEMARNAT/SS-2003 para suelo de uso industrial.

Se decidi6 realizar el lavado con la adicién del surfactante Tween 80 debido a la eficiencia
obtenida en trabajos anteriores. Se realizaron pruebas de lavado a pequeia escala, con una
concentracion de surfactante al 0.5 y 1% y fue con esta tltima que se obtuvieron remociones
del 90% y 25% para los suelos A y B, respectivamente, lo que mostr6 una baja remocién para

el suelo B.

En la aplicacién de la técnica de lavado de suelos mediante el proceso planteado, se realizaron
3 lavados para el suelo A y se obtuvo una remociéon del contaminante del 37%
aproximadamente; con 5 lavados la remocién aument6 a 46%. Estos resultados, difieren en
aproximadamente un 50% de las pruebas de lavado realizadas en viales, lo que muestra que a
una escala mayor la eficiencia del lavado es menor, muy posiblemente porque a pequeiia
escala es facil disgregar el suelo. Se concluye que no es representativo trabajar a pequena

escala para este tipo de suelos que presentan muy alta contaminacion.

De acuerdo con los resultados del lavado para el suelo A no es posible concluir que se cumple
la hipétesis pues aunque los resultados muestran que se obtienen concentraciones cercanas al
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limite permisible establecido en la normatividad, el balance de masa indica una pérdida de

hidrocarburos que puede estar en las particulas finas en el agua de lavado .

Con respecto al balance de masa se considera que una posibilidad es que parte del
hidrocarburo “perdido” se quedd en las paredes del equipo de lavado y otra parte en el
proceso de filtracién para el andlisis de cromatografia, ademas de que un problema para
determinar HFM en el agua de lavado es la interferencia provocada por el surfactante en dicho

analisis.

En cuanto al lavado del suelo B, los resultados obtenidos indican mala eficiencia de remocion.
Esto puede deberse a la baja homogenizacion de la muestra debida a la presencia de

hidrocarburo muy intemperizado.

La eficiencia del hidrociclén para separar las particulas contenidas en el agua de lavado fue
muy baja debido a una falla del equipo. Después de analizar el hidrociclén, la falla fue
localizada en el disefio de la entrada tangencial. Después de este anadlisis se redisefid el

hidrociclén; sin embargo, por cuestidn de tiempo ya no fue posible repetir las pruebas.

RECOMENDACIONES

Para el suelo A se recomienda realizar dos lavados méas con el fin de asegurar que la

concentraciéon de HFM cumpla con la normatividad.

Para el suelo B se sugiere probar una concentracién diferente de surfactante o probar otros
surfactantes porque con las pruebas realizadas en este trabajo el método fue ineficiente para

limpiarlo.
Se recomienda para trabajos futuros de lavado de suelos plantear, desde un principio, las
pruebas necesarias para realizar el balance de masas, con el fin de no haya retrasos en el

proceso y que dichas interferencias no incidan en los resultados

Una vez redisefiada la entrada del hidrociclén, probar nuevamente su eficiencia para la

separacion de sélidos, para ambos tipos de suelo.
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Apéndice 1

A.1 Método para determinaciéon de la materia organica, AS-07 NOM 021-
SEMARNAT- 2000

e Pesar 0,5 gr de suelo seco y pasado por un tamiz de 0.5 mm, colocarlo en un matraz
Erlenmeyer de 500 mL

e Adicionar exactamente 10 mL de dicromato de potasio (K:Cr207) 1 N, girando el matraz
cuidadosamente para que entre en contacto con todo el suelo.

e Agregar cuidadosamente con una bureta de 20 mL de 4acido sulfurico (H2SO.)
concentrado a la suspensidn, girar nuevamente el matraz y agitar de esa forma durante
un minuto.

e Dejar reposar durante 30 minutos sobre una lamina de asbesto o sobre una mesa de
madera, evitando mesas de acero o cemento.

e Afiadir 200 mL de agua destilada.

e Afadir 5 mL de &cido fosforico (HzPO.) concentrado.

e Adicionar de 5 a 10 gotas de indicador de difenilamina.

e Titular con la disoluciéon 1 M de sulfato ferroso gota a gota hasta un punto final verde
claro.

¢ Preparar un blanco de reactivos sin suelo.

Calculos:
- B-T
% COrganico = [—J (N)(0.39) mcf
8

Donde:

B= Volumen de sulfato ferroso gastado para valorar el blanco de reactivos (mL).

T= Volumen de sulfato ferroso gastado para valorar la muestra (mL).

N = Normalidad exacta del sulfato ferroso (valorada po separado al momento de analizar las
muestras).

g= Peso de la muestra empleada (g).

mcf = factor de correccién de la humedad ( en México se suele utilizar 1.298).
% Materia organica = % C Organico x 1.724

A.2 Método para determinacion de la densidad real, AS-04 NOM 021-SEMARNAT-
2000
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e Para preparar la muestra se destruye la materia organica. Para esto si el suelo es fino se
pesan 60 g de suelo y si es grueso 120 g, se colocan en un vaso de precipitados y se
agregan 40 mL de agua oxigenada al 30% y se observa la reaccién. Se evapora a sequedad
Repetir hasta que no haya efervescencia al agua oxigenada.

¢ Pesar un picnémetro limpio y seco (1).

e Colocar 5 g de suelo en el interior del picnémetro usando un embudo plastico.

¢ Anotar el peso del matraz con suelo, manteniendo el matraz completamente limpio
(evitar humedad y/o grasa en las manos) (2).

e Adicionar agua destilada hervida recientemente y fria hasta la mitad del volumen del
matraz; girar éste entre los dedos con mucha suavidad y colocarlo en el desecador de
vacio.

¢ Hacer vacio durante 15 minutos para eliminar todo el aire retenido en el suelo. La succiéon
de la bomba deberda aumentarse paulatinamente para evitar pérdidas de material por

formacién de espuma.

Figura A1 Picnémetros en el desecador al vacio para obtener la densidad real

¢ Dejar reposar dentro del desecador por 30 minutos aproximadamente y eliminar el vacio
del desecador paulatinamente, sacar el matraz y llenar hasta el aforo con agua destilada
hervida y fria, secar perfectamente el exterior y pesar en la balanza analitica (3).

¢ Tomar la temperatura de la suspension.

e Vaciar el matraz, enjuagarlo perfectamente y llenarlo hasta el aforo con agua destilada,
hervida y fria.

e Pesar el matraz con agua y tomar la temperatura, anotarla (4).

Calculos:
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Peso de las particulas del suelo (ps):

ps=(2) - (1)

Volumen de las particulas del suelo (Vs)

Vs = (4)-(1) _(3)—(2) _ Pesodel agua desplazada por particulas del suelo
OW OW Densidad del agua

. __ps(g)
Densidadreal =2
(4%) Vs(cm?)

A.3 Método para determinacion de densidad aparente

e Pesar una probeta vacia de 10 mL (m1).

e Agregar suelo hasta los 10 ml y golpear ligeramente diez veces, sobre una franela.
e Agregar mas suelo, hasta completar nuevamente los 10 ml

e Pesarla probeta con el suelo (m2).

¢ Restar el peso de la probeta y calcular la densidad.

Calculos
Peso del suelo:
Ws=m2 -ml

Ws(g) _ 8

Densidad aparente = =
Volumen delaprobeta(mL) cm

3

A4 Método para determinacion del pH, AS-02 NOM 021-SEMARNAT- 2000

e Pesar 10 g de suelo en un frasco de vidrio o plastico de boca ancha.

e  Adicionar 20 mL de agua destilada al frasco conteniendo el suelo.

e Con una varilla de vidrio, agitar manualmente la mezcla de suelo: agua a intervalos de 5
minutos , durante 30 minutos.

¢ Dejar reposar durante 15 minutos.

e  (Calibrar el medidor de pH con las soluciones reguladores segun el suelo, enjuagando con
agua destilada los electrodos antes de iniciar las lecturas de las muestras. El pH del suelo
se mide con un electrodo especifico, combinado o de cristal, por medio del método

potenciométrico que consiste en mezclar una parte de suelo en una parte de agua
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destilada en un recipiente, agitdndolo, permitiendo que las particulas finas del suelo
sedimenten (Willard et al., 1974; Bates, 1983).
e Agitar nuevamente la suspension e introducir el electrodo en la suspension.

e Registrar el pH al momento en que se estabilice la lectura.

A5 Método de extraccion por microondas

La extraccion de hidrocarburos de fraccién media (HFM) por medio de microondas se realiza

de la siguiente manera:

e Se pesan 3 g de suelo y se colocan los vasos de tefldn limpios y secos, exclusivos para el
horno de microondas, , tratando que el suelo no se pegue en las paredes.

e Se agregan 30 mL de una mezcla 1:1 de acetona:hexano a cada uno de los vasos para
posteriormente ser tapados y colocados en cada uno de los cartuchos del rack de
extraccion del microondas.

¢  Se debe tomar en consideracién que el cartucho no.1 es el control. En €l se introduce un
termopar que mide la temperatura, pues ésta controlara el proceso.

¢ Teniendo los vasos en sus respectivos racks se colocan en el carrusel del horno,
colocandolos en el orden indicado por numeros. El recipiente control se coloca al final
pues se debe conectar el termopar y se debe evitar que se enrede durante el proceso de
extraccion.

*  Habiendo colocado los vasos dentro del horno se procede a determinar la potencia, segin

la tabla A1, y el programa para llevar a cabo la extraccion.

Tabla A1l. Potencia en el microondas de acuerdo con la cantidad de recipientes

No. de recipientes Potencia (W)
1-3 300
3-10 600
10-14 1200

e El programa de extraccion que se debe elegir se llama HFP, el cual cuenta con 3 etapas en
el proceso. La primera es un calentamiento en una rampa de 10 minutos hasta alcanzar la

temperatura de 110°C; la segunda comprende un calentamiento constante a esa
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temperatura por 10 minutos.; y la tercera es la etapa de enfriamiento por 20 minutos
(Figura Al).

Figura A2. Etapa 1 de la extracciéon con microondas.

Al finalizar la extraccion, se procede a sacar los recipientes, para ser enfriados en la
campana de extraccion de vapores por otros 20 minutos, aproximadamente.

Cuando los recipientes ya estdn a temperatura ambiente se procede a abrirlos recipientes
para la posterior filtracion de los extractos.

Para realizar la filtracién es necesario tener matraces bola de base plana de una
capacidad de 250 ml.

Se procede a realizar la filtracién a presion atmosférica (755 mm Hg), con papel filtro
Whatman No. 44.

Al terminar de vaciar la fase acuosa del extracto se enjuaga con 2 ml de mezcla
acetona:hexano, dos veces tanto el recipiente de teflon, el papel filtro y el embudo
filtrador.

Después de esto se procede a evaporar la mezcla acetona-hexano en el rotavapor a fin de
que solo quede el extracto que contiene los hidrocarburos de interés (Figura A2).

61



Remediacion de suelos con alto contenido de finos y
contaminados con hidrocarburos de fraccion media Apéndice 1

Figura A3. Muestra en el rotavapor para quitar el hexano.

Se agregan aproximadamente 3 mL de hexano a los matraces que contienen los extractos.
Se colocan los cartuchos SUPELCO en el manifold y se humectan con hexano. El contenido
de los matraces cada uno por un cartucho y se recoge el filtrado en viales (figura A3). Se
registra la cantidad de extracto recogida en los viales y su contenido se lleva al
cromatografo para la determinacién de la concentracién de HFM.

Figura A4. Cartuchos SUPELCO en el manifold para la filtracién de muestras.
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A.6 Método para determinacion de Granulometria, ASTMD422-63

Previo a este método se realizo el procedimiento del “Ensayo estandar para material mas fino
que la malla n? 200 en agregado mineral por lavado” (ASTM C 117 - 95). El suelo utilizado
contenia gran cantidad de finos asi que fue necesario asegurarse que ninguna particula fina

estuviera adherida a particulas de otros tamafios., este proceso consisti6 en :

e Secar una muestra de suelo a una temperatura de 110 £ 5°C.

¢ Pesar una cantidad de suelo.

e Después de secado y determinada la masa, colocar la muestra de ensayo en el recipiente y
adicione suficiente agua para cubrirla. Agite la muestra con suficiente vigor para que
resulte en la separaciéon completa de las particulas mas finas que la malla N° 200 de las
particulas gruesas, y llevar el material fino en suspension.

e Montar el tamiz N° 16 sobre la malla N° 200

* Inmediatamente vaciar el agua de lavado conteniendo los s6lidos suspendidos y disueltos
sobre los tamices montados. Evitar, en la medida de lo posible, la decantacion de las
particulas gruesas de la muestra.

e  Adicionar una segunda carga de agua a la muestra en el recipiente, agitar y decantar
como antes. Repetir esta operacidn hasta que el agua de lavado sea clara.

e Regresar todo el material retenido en la serie de mallas echando agua para limpiar la
muestra lavada.

e Secar el agregado lavado a masa constante a una temperatura de 110 £ 5 °C y

determinar la masa.

Después de secado el suelo, se procede a determinar la granulometria por el método
ASTMD422-63.

¢ La separacidon se efectiia por medio de mallas con una abertura de 1 %, 1, 34, %, 3/8, %4
pulgadas para la separacién de las fracciones gruesas y medias del suelo. Los tamices
numero 10, 20, 40, 60, 80, 100 para la separacién de fracciones finas del suelo.

¢ Las mallas se acomodad de la de mayor abertura a la de menor abertura.

e Se coloca una cantidad de suelo determinada en la malla superior y se comienza a agitar
el arreglo de mallas por 15 o 20 minutos.

e Retirar las mallas una por una y depositar el contenido en recipientes o bolsas por

separado, cuidando no tener pérdidas durante el trasvase.
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¢ Pesar el suelo retenido por cada malla.

e Trazar la curva de distribucién granulométrica.

A.7 Procedimiento para realizar el estudio de difraccion de rayos x en el suelo

Se elimin6 la materia organica de la muestra con peroéxido de hidrégeno (H202)diluido al
10%.

Los difractogramas se obtuvieron en un Difractémetro Shimadzu XRD-6000 equipado con
monocromador y tubo de cobre.

Las muestras se analizaron en fracciéon no orientada y utilizando un portamuestras de

aluminio en el intervalo angular 26 de 4° a 70° y velocidades de 1° por minuto.

SEPARACION DE LA ARCILLA
Se separo la fraccién menor a 2 micras y se prepararon las muestras para ser analizadas por

DRX segtn la metodologia que se describe a continuacién:

e Las muestras se dispersaron y homogenizaron en agua destilada durante 24 h.

*  Sedecantd la fraccion fina.

e Se centrifugd la fraccion fina a 6000 rpm.

¢ Serecuperd la fraccion fina.

e Se prepararon tres agregados orientados para cada muestra en portamuestras de vidrio .
¢ Sedejaron secar a temperatura ambiente (24 h aprox.)

e Se comprob6 por pesada que los agregados orientados tienen mas de 2.5 mg/cm2 de

muestra.

De cada muestra se analizaron tres fracciones orientados por DRX: una fracciéon sin

tratamiento, una fraccion tratada con etilenglicol y una fraccién calentada a 450 y 550°C

A.8 Método para determinacion de hidrocarburos en agua

La determinacion de los hidrocarburos se realizé6 mediante extraccion en fase sélida (SPE,

Solid Fase Extraction)

e Seagregaron 10 mL de una mezcla 50:50 de metanol:agua a 100 mL de muestra (agua de
lavado).
e Seutilizaron cartuchos C-18 de 500 mgy 6 mL.
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Acondicionamiento de la columna: 6 mL de metanol, después 6 mL de agua. No dejar
secar la columna.

La muestra preparada se pasa através del cartucho por presién al vacio (figura A4).
Lavado de impurezas: 3mL de metanol:agua (10:90, v/v).

Elucién: se eluyen los analitos con 2 x 2 mL de hexano.

Figura A5. Muestras pasando a través de los cartuchos.
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