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RESUMEN

En quimica el término hidrocarburo se define como una sustancia o compuesto de
origen quimico que resulta de la combinaciéon o la mezcla del carbono con el
hidrégeno, de este compuesto se obtiene las principales fuentes de energia, sin
embargo, también son la principal fuente de contaminacion debido a los derrames

petroleros.

En los dltimos afos se ha incrementado la taza de contaminacion provocada por el
derrame de hidrocarburos, incentivar a la realizaciébn de investigaciones que

permitan mitigar el deterioro provocado al medio ambiente.

En esta investigacion se elabor6 un gel de carboximetilcelulosa con la finalidad
utilizarlo como medio de extraccién para un suelo contaminado con hidrocarburo,
se llevé a cabo la elaboracion de gel de carboximetilcelulosa para integrarla como

tratamiento de remediacion.

Posteriormente se recolecta una muestra de suelo contaminado con hidrocarburo
proveniente del pozo Terra 123, en el laboratorio la muestra se sometio a procesos
para la efectividad del estudio, primeramente, se disminuyo la particula de suelo
mediante el tamizado de la muestra, se determin6é el contenido de humedad

posteriormente se llevaron a cabo los analisis previos al tratamiento.

Se determiné que el suelo utilizado para el andlisis inicialmente contenia 0.99037
Mg/k de hidrocarburo, 9.6% de grasa analizado mediante el método Soxhlet, para
la obtencion del gel fue utilizada carboximetilcelulosa, glutaraldehido como agente

entrecruzante y acido clorhidrico como catalizador.

Las peliculas fueron caracterizadas por espectroscopia de infrarrojo (FTIR) vy
microscopia electrénica de barrido (SEM). Se aplic6 el tratamiento por un periodo
de tres meses, trascurrido el tiempo se realizaron los analisis nuevamente, los
cuales mostraron que hubo un aumento en el nivel de hidrocarburo, al igual que el

contenido de humedad y la cantidad de grasas.



ABSTRACT

In chemistry the term hydrocarbon is defined as a chemical substance or compound
resulting from the combination or mixture of carbén hydrogen, from this compound
is obtained the main sources of energy, however, they are also the main source of

pollution due to the oil spills.

In recent years, the cup of pollution caused by the hydrocarbon spill has increased,

encouraging research to mitigate the deterioration caused to the environment.

In this research a carboxymethylcellulose gel was developed with the purpose of
using it as a means of extraction for a soil contaminated with hydrocarbon, the
production of carboxymethylcellulose gel was carried out to integrate it as a

treatment of remediation.

Subsequently a sample of hydrocarbon-contaminated soil from the Terra 123 well is
collected, in the laboratory the sample was subjected to processes for the
effectiveness of the study, first, the soil particle was decreased by sieving the the
moisture content was subsequently determined, pre-treatment analyses were

carried out.

It was determined that the soil used for the analysis initially contained 0.99037 Mg/k
hydrocarbon, 9.6% fat analyzed using the Soxhlet method, carboxymethylcellulose,
glutaraldehyde was used as an interbinding agent and hydrochloric acid as a

catalyst.

The films were characterized by infrared spectroscopy (FTIR) and scanning electron
microscopy (SEM). Treatment was applied for a period of three months, after the
time the analyses were performed again, which showed that there was an increase

in the level of hydrocarbon, as well as the moisture content and the amount of fats.
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INTRODUCCION

Los hidrocarburos son los productos del petréleo con mas demanda en el mundo,

ya que son los principales generadores de energia para el ser humano.

Entre los més graves desastres ambientales que atentan contra la biodiversidad se
encuentran los derrames de petréleo, se estima que tres mil ochocientos millones
de litros entran cada afio a los océanos como resultado de las actividades humanas,

de éstos, sélo ocho por ciento se debe a fuentes naturales (GREEN PEACE, 2012).

En un informe de biodiversidad en el 2006, public6 que México en el 2002,
derramaron 160 barriles de hidrocarburo, ampliando asi la superficie de suelo,
contaminado. Por otro lado, la Procuraduria de Proteccion al Ambiente (PROFEPA,
2016), publico que, en el estado de Tabasco, tan s6lo en los ultimos 11 afos, se

han registrado un total de 385 derrames de hidrocarburos.

Garcia y col. en el 2010, realizaron un estudio sobre remocion de hidrocarburos
aromaticos policiclicos (HAP) y de hidrocarburos totales del petréleo (HTP) en un
suelo contaminado con petrdleo crudo, utilizaron dos tipos de residuos
agroindustriales, la cachaza y el bagazo de cafia de azlUcar como enmiendas y
texturizante, donde la cachaza resulto altamente efectiva para la remocion de
hidrocarburos HAP y HTP, obteniendo resultados semejantes con el bagazo de
cafia de azucar. Por otro lado, la cachaza ademas de obtener buenos resultados en
la reparacién tiene como ventaja adicional el aporte de microorganismos al suelo
los cuales tiene la capacidad de biotransformar los téxicos y aportar nutrimentos en

mayor concentracion.

En el Instituto Tecnolégico de Durango en el 2011 se realizé la evaluacion del
proceso de biorremediacién aerdbica de un suelo contaminado con hidrocarburos
de petroleo empleando lodos residuales (biosdlidos), provenientes de una planta de
tratamiento de aguas residuales (PTAR) domésticas, como fuente alterna de macro
y micronutrientes, la cual tuvo como resultado que los lodos residuales son una

alternativa viable para la remocion de hidrocarburos de petréleo, ademas de ser una
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fuente alterna de nutrientes, mencionando también que la mineralizacion o madurez

de los lodos influyé en la tasa de remocidn de hidrocarburos (Martinez y col. 2011).

Ordaz y col., en el 2011, realizaron pruebas de biorremediacién a nivel microcosmos
a un suelo arcilloso, contaminado con petrdleo crudo, con diferentes
concentraciones de hidrocarburos totales del petroleo (HTP) y utilizaron como
texturizante y enmienda al bagazo de cafa, siendo el bagazo de cafa, una
alternativa rentable para el desarrollo del microcosmo, ademas de ser efectivo en la

remocion de HTP.

Al obtener resultado favorable con este tipos de técnicas, en Peru en el afio 2013,
el Laboratorio de Fertilidad de suelos de la Universidad Nacional Agraria La Molina,
realiz6 un experimento a nivel de bioensayo donde fue empleado estiércol y
aserrines, teniendo como sustrato la planta indicadora de “maiz” (Zea mays L.), para
la eliminacién de hidrocarburos totales de petréleo, obteniendo como resultado que
la mayor reduccion en la concentracion de hidrocarburos de petroleo la obtuvieron
al utilizar el estiércol, sin embargo con el uso de aserrin también hay reduccion de

la concentracion pero en menor cantidad (Buendia, 2013).

Por otro lado, el Instituto de Biotecnologia y Ecologia aplicada de la Universidad
Veracruzana, realizé una investigacion, en la cual utilizaron lombrices de tierra
endogea (Pontoscolex corethururs) para la remocion del hidrocarburo poliaromético
Benzo(a) Pireno, afirmando que la especie enddégea P. corethururs pude ser
utiizada en la remediacion de suelos contaminados con hidrocarburos

poliaromaticos en zonas tropicales (Hernandez, 2013).

Quijano en el 2015, llevé a cabo un estudio cuyo objetivo fue evaluar la degradacion
de hidrocarburos totales del petréleo (HTP) en suelo contaminado, bajo condiciones
de vivero. En el cual se sembraron dos especies arbdreas Swietenia macrophylla
(caoba) y Tabebuia rosea (macuilis) en combinacién con vermicomposta de guano
de murciélago, y compostas de cachaza y de estiércol de borrego en diferentes

dosis, siendo la especie S. macrophylla 'y T. rosea, la que mejora los mejoran los



parametros quimicos del suelo, ayudando a la restauracion de un suelo

contaminado.

El proyecto tiene como objetivo determinar la cantidad de absorcion de hidrocarburo
en el gel carboximetilcelulosa, a fin de documentar la mayor informacion posible de
la capacidad de absorcion del gel, realizando diversos analisis, donde los resultados
constituirdn una base de datos en la cual se informara de la capacidad de absorcién

del gel y el uso que se le pude dar.



|. FUNDAMENTO TEORICO

1.1 Carboximetilcelulosa (CMC)

La carboximetilcelulosa (CMC) o carmelosa es un compuesto organico y su
estructura es similar a la celulosa, pero a diferencia de ella, es soluble en agua, se
presenta como un polvo granuloso, blanco o casi blanco, higroscopico tras su
desecacion. La CMC es un derivado de la celulosa, compuesto por grupos
carboximetil como se muestra en la figura 1.1, enlazados con algunos grupos

hidroxilo, que se encuentra presente en el polimero.

OH CH;0CH.CO,H OH CH;0CH LO,H

Figura 1.1 Estructura de la carboximetilcelulosa

Dentro de sus propiedades fisicas mas importantes se encuentra su caracter
hidrofilico de accidn, su alta viscosidad en soluciones diluidas, siendo practicamente
insoluble en acetona, etanol y tolueno, tiene también usos similares a la
metilcelulosa, tiene la capacidad de formar geles con buena consistencia, pero sin
una gran transparencia y de color pardo acaramelado con una gran adhesividad, lo

gue les hace muy utiles como excipientes semisolidos bucales.

La CMC pueda ser utilizada en diversas areas a nivel industrial los cuales se

mencionan en la tabla 1.1.



Tabla 1.1. Usos industriales de la Carboximetilcelulosa

Aplicacion Dispersante Colide Retenedor de  Espesante Formador de
protector agua peliculas
Pinturas X X X X X
basadas en
agua
Productos para X X X

la construccién

Adhesivos para X X
empapelar
paredes
Recubrimiento X X X X
de papeles
Detergentes X X
Emulsionantes X X
ceramica X X X X X
Tabaco X
Cosméticos y X X X X
farmacéuticos
Productos X X X X X
alimenticios
Lodos X X X
petroleros

1.2 Hidrocarburos

Se conoce como hidrocarburo al compuesto de tipo organico que surge al combinar
atomos de hidrégeno con otros de carbono como se muestra en la figura 1.2. Estas
cadenas de atomos de carbono pueden ser abiertas o cerradas y lineales o

ramificada.
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Figura 1.2. Molécula de hidrocarburo

Dependiendo del numero de atomos de carbono y de la estructura de los
hidrocarburos que integran el petroleo, se tienen diferentes propiedades que los
caracterizan, determinando su comportamiento como combustibles, lubricantes,

ceras o solventes.

En su mayor parte, los hidrocarburos provienen del petréleo (ver Fig. 1.3). Debido a
gue el petrdleo es el resultado de la descomposicién de materia organica y por lo

tanto este ofrece gran cantidad y concentracién de carbono e hidrégeno.

Siendo estos partes de una industria muy importante para la economia ya que a
partir de ellos se obtienen combustibles fosiles, utilizados en la industria para

producir lubricantes, plasticos y otros productos.

Dentro de las principales caracteristicas cabe resaltar que su punto de ebullicion
aumenta a medida que aumenta el tamafio de la molécula, su densidad también
aumenta cuando la molécula es de mayor tamafio, son insolubles en agua, debido
a que son sustancias polares, es decir que las cargas eléctricas de cada molécula
estan separadas, en su mayoria son utilizados como combustibles, son altamente

contaminantes y toxicos.



Figura 1.3. Petr6leo crudo

Forman parte de las principales fuentes de contaminacion de suelos y aguas del
mundo, debido a los accidentes producidos durante su transportacion, usualmente
se trasporta por medio de oleoductos como se muestra en la figura 1.4 sin embargo
un volumen sustancial del petréleo que llega a los mercados es transportado por
buques tanque o carreteras.

Figura 1.4. Oleoductos



1.3 Derrames petroleros

Un derrame de petréleo también conocido como marea negra se produce por un
vertido de hidrocarburo como se observa en la figura 1.5, que se produce debido a

un accidente o practica inadecuada que contamina el medio ambiente.

Figura 1.5. Derrame petrolero en agua

Estos derrames afectan todo el ecosistema donde se produce el derrame lo cual
perjudica gravemente la fauna y flora con efectos que pueden llegar a ser muy
persistentes en el tiempo.

Los derrames de petréleo también ocasionan modificaciones en los trayectos
migratorios de las especies, y hasta desaparicion de las mismas de sus lugares de
origen. La contaminacion por hidrocarburos ocurre por derrames en operaciones de
transporte, de carga y descarga, fugas de conductos o instalaciones industriales y

accidentes.

El derrame de petréleo afecta la estructura del suelo como se muestra en la figura
1.6, aumenta su capacidad de retencibn de agua, en la capa superficial

los hidrocarburos disminuyen el pH del suelo, aumenta el manganeso, hierro y


https://www.ejemplos.co/20-ejemplos-de-hidrocarburos/

fésforo disponible., volviéndolo acido y por lo tanto menos apto para el cultivo o el

crecimiento de plantas silvestres.

Figura 1.6. Derrames en suelo

Debido a los cambios drasticos que se producen tras el derrame se han
implementado diversas formas de recuperacion, con la finalidad de restaurar el

territorio afectado.

1.4 Remediacion de suelo

La remediacion es el tratamiento o conjunto de operaciones que se realizan con el
objetivo de recuperar la calidad del subsuelo contaminado como se muestra en la
figura 1.7, existen diferentes técnicas que permiten la recuperacion del suelo para

Su aprovechamiento y garantizar la salud de las personas y de los ecosistemas.

Las técnicas de remediacion se aplican en funcion del tipo de sustancia
contaminante, los sistemas de tratamiento se pueden clasificar en tres puntos

principales.

Primeramente la no recuperacion, para el cual debe modificarse las propiedades

del suelo y delimitarse perfectamente el espacio afectado, ademas de efectuarse
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monitoreos que aseguren la imposibilidad de afectaciones a terceros, en segundo
lugar esta al aislamiento de la contaminacion, el aislamiento consiste en establecer
medidas correctas de seguridad que impida la progresion de la contaminacion y
mitigando los efectos adversos relacionados con la dispersion de sustancias
contaminantes y por ultimo la recuperacion, las medidas de recuperacion se dividen
en tratamiento in situ, que implica la eliminacion de contaminantes sin sacar el
terreno, y ex situ donde el material a tratar se lleva a un espacio confinado o se trata

en instalaciones adecuadas.

Figura 1.7 Remediacion de suelos

1.5 Geles

Un gel es un material hecho a partir de polimeros entrecruzados con forma de red,

de caracter hidrofilico, es decir, tiene la capacidad de repeler liquidos.

10



Los geles se pueden clasificar en dos tipos, y en funcion de la naturaleza de las

uniones de la red tridimensional que los constituyen.

(1) Geles quimicos: Son aquellos en los que la red esta formada a través de
enlaces covalentes. Este tipo de enlace es muy fuerte y su ruptura conduce
a la degradacion del gel como se muestra en la figura 1.8.

(2) Geles fisicos: Solo presentan una red tridimensional formada por uniones
gue no son completamente estables. Generalmente, las uniones son del tipo

de Van Der Waals, muchos mas débiles que las uniones covalentes.

»

Figura 1.8. Estructura entrecruzada del gel

1.6 Antecedentes

Garcia y col., en el 2010 realizaron un proyecto cuyo objetivo fue determinar la
eficiencia de remocion de hidrocarburos arométicos policiclicos (HAP) y de
hidrocarburos totales del petréleo (HTP) de un suelo contaminado con petréleo
crudo, utilizando dos tipos de residuos agroindustriales, la cachaza y el bagazo de

cafia de azlcar como enmiendas y texturizante. Para ello, se realizaron pruebas en
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microcosmos de cultivos solidos para la biorremediacién de un suelo contaminado
con 14 300 mg kg™t de HTP y 23.14 mg kg~ de HAP.

Las relaciones en porcentaje (%) de suelo: residuo utilizadas en las pruebas fueron
las siguientes: 100:0, 98:2, 96:4 y 94:6, y la adicibn de macronutrimentos con base
en la relacion carbono/nitrogeno/fésforo de 100/10/1. El analisis estadistico indico
gue hay diferencias significativas entre algunos de los tratamientos de remocién al
utilizar cachaza y el bagazo de cafia. La remocién de HTP fue de 60.1 % para
bagazo y de 51.4 % para cachaza. Con cachaza en una relacion 96:4 se logré una
remocion de 43 % de HAP, mientras que el bagazo en una relacion 98:2 removi6 41
%. La cachaza resulta ser una alternativa para ser utilizada en los procesos

biorremediacion de suelos contaminados con hidrocarburos.

Buendia en el 2012, realizé un estudio en cual utilizo estiércol y aserrines como
sustrato a la planta indicadora de “maiz” (Zea mays L.), sembrados y controlados
por un periodo de dos meses. Tomando como referencia de muestra 36 macetas en
los cuales se evaluaron 12 tratamientos con tres repeticiones cada uno, obteniendo
como resultados un promedio de disminucion del 22.5% del contenido de
hidrocarburos en el suelo, empleando solo estiércol disminuyo 16.5% y usando

solamente aserrines disminuyo 9.6%.

Realizaron una comparacién de los tratamientos del experimento llegando a la
conclusién que el mejor resultado proviene del tratamiento 3, el cual consistié en
suelo contaminado adicionando estiércol y aserrin de bolaina, puesto que la
concentracion inicial de hidrocarburos totales de petroleo (TPH) fue de 21.81 g de
TPH/kg de suelo, disminuyo en 16.28 g de TPH/kg de suelo, que representa una

reduccion del 25%.

Arrieta y col., en el 2010 realizaron un estudio en el cual se aislo y caracterizd
bioguimica y molecularmente consorcio bacteriano capaz de degradarlos diferentes
hidrocarburos presentes en el diésel, conformado por los géneros: Enterobacter sp,
Bacillus sp, Staphylococcus aureus, Sanguibacter soli, Arthrobacter sp, y
Flavobacterium sp, utilizando suelo contaminado con diésel a escala laboratorio,
utilizaron dos tecnologias de biorremediacion: atenuacién natural y bioestimulacion.
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Definieron como parametro de control la concentracion de hidrocarburos totales
(HTP) concluyendo con la reduccion en la concentracion en un periodo de 4 meses

de 36.86% para la atenuacion natural y 50.99% para la bioestimulacién.

Anzay col., en 2016 realizaron una investigacién donde utilizaron biopilas como método de
biorremediacion de suelo contaminado con aceites usados de talleres de servicio
automotriz. Emplearon cuatro muestras de suelo proveniente de la Unidad de Manejo
Ambiental (uma) «La Huella» ejido Pedro Méndez, Chiapa de Corzo, Chiapas, México; las
cuales se caracterizaron en laboratorios de la Universidad de Ciencias y Artes de Chiapas
y El Colegio de la Frontera Sur, de las cuales analizaron humedad, materia organica,
textura, pH, temperatura, nitrbgeno total y fésforo, construyeron cuatro biopilas,
desarrollando tres tratamientos con tres repeticiones y un testigo, las cuales fueron con-
taminadas en concentraciones para el testigo de 30,000 ppm, para primer tratamiento
10,000 ppm, para segundo 30,000 ppm y para tercero de 50,000 ppm de hidrocarburos
totales del petroleo (htp).

Las cepas que utilizaron fueron: Acinetobacter Sp,, Sphingobacterium Sp. vy
Stenotrophomona Sp; con concentracién de 2.25 X 10 unidades formadoras de colonias
para cada tratamiento. Concluyeron que el tratamiento obtuvo altos porcentajes de
remocioén de las fracciones alifatica de 93.7 a 87.1% y en la fraccion aromatica de 0 a 94.8
en 90 dias de tratamiento, con aplicacion de bacterias biorremediadoras e identificacion de

cepas bacterianas nativas del suelo que lograron resistir el cambio en su ambiente.

Martinez y col., en el 2011, realizaron una investigacion en la cual evaluaron el
proceso de biorremediacién aerdbica de un suelo contaminado con hidrocarburos
de petréleo empleando lodos residuales (biosdlidos), provenientes de una planta de
tratamiento de aguas residuales (PTAR) doméstica, como fuente alterna de macro

y micronutrientes.

En el estudio se realizaron experimentos a escala laboratorio y piloto, ajustados a
capacidad de campo y una relacion carbono:nitrégeno (C:N) = 10:1, en los cuales
se evaluaron el efecto de la adicion de nutrientes, la densidad del material a
remediar y la influencia del tamafio de la particula en el proceso de degradacion.
Obteniendo como conclusion que los lodos residuales propiciaron la estimulacion

de los microorganismos nativos del suelo y estos ultimos a su vez fueron los
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responsables de degradar los hidrocarburos. El suelo sometido a remediacion
aerobica alcanzo el limite maximo permisible (LMP) establecido en la normatividad
mexicana vigente (NOM-138-SEMARNAT/SS-2003).

Cartaya y col., en el 2011, realizaron un estudio en el cual se realizaron ensayos
para estudiar la absorcion y la distribucion de metales pesados (Cu) en plantulas de
tomates tratadas con polimeros naturales (oligogalacturonidos, Ogal) cultivadas en

un medio con niveles téxicos de cobre.

Analizaron los metales asimilables en el suelo con el fin de determinar el efecto
residual y la movilidad de estos elementos. Al finalizar el estudio concluyeron que el
empleo de la mezcla de oligogalacturénidos contrarresta el efecto de la toxicidad
por metales pesados y produjo cambios en el patron de acumulacién de metales en
las plantas tratadas con polimeros naturales, aun cuando la baja movilidad y la
biodisponibilidad de los metales pesados se deben principalmente a las

caracteristicas del suelo.

Manzano y col., en el 2011, llevaron a cabo una investigacion en la cual analizaron
el aprovechamiento del estiércol de vacuno en la descontaminacion del suelo
contaminado por diésel (1.4% en peso). Aplicando una metodologia sencilla y

barata, esta fue aplicada ex situ de suelos contaminados con diésel.

El factor principal para la realizacion del proyecto fue la caracterizacion inicial de la
contaminacion por hidrocarburos, pues la concentracion inicial de hidrocarburos
totales del petréleo (HTP) y la fraccidén de diésel en concreto puede determinar las

dosis de estiércol y agua residual a aportar inicialmente.

La técnica de excavacion y colocacion del suelo en biopilas dio excelentes
resultados en el proceso de biorremediacion, ya depositado el suelo en las biopilas
se procedi6 a regarlo con agua no-potable. El comportamiento de la
descontaminacion de un suelo contaminado por diésel mediante el empleo de

biopilas con adicion de estiércol de vacuno puede modelizarse mediante un tipo de
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curva logistica, y de este modo se estima que a los 183 dias el 99.8% de diésel fue

eliminado del suelo.
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IIl. METODOLOGIA

2.1 Area de muestreo

El &rea donde se realiz6 el muestreo se encuentra ubicada en el poblado Oxiacaque
en el municipio de Nacajuca, Tabasco en las instalaciones del pozo Terra 123 (ver
Fig. 2.1), donde ocurrié una explosion de unos de los ductos, dejando afectados de
120 a 160 m? del suelo industrial, asi como zonas aledafias de suelo agricola
(PROFEPA, 2015).

Figura 2.1. Instalacion del Pozo Terra 123

2.2 Clasificacion de muestras

En este trabajo de investigacion se utilizaron dos muestras, la muestra nUmero uno
se obtuvo de la el poblado Oxiacaque en el municipio de Nacajuca, donde en 2005
se registrd un derrame petrolero. La muestra nimero dos recolecté dentro de las

instalaciones del Instituto Tecnolégico de Villahermosa.
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2.3 Muestra niumero uno

El muestreo del suelo se realizé utilizando la Norma Oficial Mexicana NOM-021-
SEMARNAT-2000 y, se seleccionaron dos puntos de muestreo, tomando una
muestra con una pala a una profundidad de 30 cm como se muestra en la figura 2.2
y se colocaron en bolsas de plasticos transparentes para su transportacion al

laboratorio de Investigacion Il del Instituto Tecnoldgico de Villahermosa.

Figura 2.2. Area de muestreo

2.4 Muestra numero 2

El muestreo del suelo se realizé utilizando la Norma Oficial Mexicana NOM-021-
SEMARNAT-2000 con un punto de muestreo dentro de las instalaciones del Instituto
Tecnolégico de Villahermosa. La muestra se tomd con una pala a una profundidad
de 30 cm y se colocd en una bolsa de plastico transparente para su transportacion
al laboratorio de Investigacion Il del Instituto Tecnolégico de Villahermosa. Ademas,
se le adiciono 30 ml de hidrocarburo extra pesado, con la finalidad de obtener una

muestra saturada con hidrocarburo.
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2.5 Sintesis de las peliculas de carboximetilcelulosa (CMC):

Se realizé una disolucién con 10 g de CMC en agua destilada para obtener una
concentracion de 5% en peso y se agitdé con un agitador magnético mediante una
parrilla eléctrica con agitacion constante y temperatura controlada, una vez obtenida
una mezcla homogénea se colocé en un reactor de vidrio con capacidad de 500 ml
como se muestra en la figura 2.3 a una temperatura de 80°C por un periodo de 30

minutos con agitacion constante.

Posteriormente, se le agregd 4 ml de glutaraldehido a una concentraciéon de 2.5 x
102 como agente de entrecruzamiento y 4 ml de &cido clorhidrico con una
concentracion de 1 x 102 como catalizador, manteniendo constante la agitacion
durante 1 h a 80°C.

Figura 2.3. Equipo de sintesis del gel de CMC

Transcurrido el tiempo de reaccion, la mezcla se colocé en moldes y se secaron en

una estufa a 60°C durante 24 h, para obtener la pelicula del gel de CMC.
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Trascurrido el tiempo de secado, se retiro la pelicula de los moldes para ser utilizada

como tratamiento (ver Fig. 2.4).

Figura 2.4. Pelicula de carboximetilcelulosa

2.5 Espectroscopia Infrarroja por Transformada de Fourier (FTIR)

La espectroscopia de infrarrojo es una técnica que funciona con una pequefia
muestra que es colocada en una celda infrarroja, donde es sometida a una fuente
de luz infrarroja, la cual hace un barrido desde las longitudes de onda de 4000 cm™
hasta 600 cm™.

La intensidad de la luz transmitida a través de la muestra es medida en cada numero
de onda, lo que permite que la cantidad de luz absorbida por la muestra sea
calculada por la diferencia entre la intensidad de la luz antes y después de pasar
por la celda de muestra.

En FTIR se adquieren simultAneamente todas las componentes de frecuencia del
espectro, lo que permite acumular un gran nimero de espectros en poco tiempo,
con la consiguiente mejora en la relacion sefial/ruido.
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Esto es especialmente importante en las regiones del espectro infrarrojo en que la

fuente tiene una emision deébil y/o el detector es poco sensible

La transformacioén de Fourier se usa como método matematico para el desarrollo en
serie la curva obtenida, la principal ventaja dela transformada de Fourier es que
tiene la capacidad de mejorar la resolucion de los espectros y minimiza el tiempo de
obtencion de resultado, también se obtiene mayor sensibilidad, al mejorar la
sensibilidad se obtiene como consecuencia una mayor energia de flujo del haz de
luz hasta llegar al detector y de la mejora de la relacién sefial/ruido por promediacién

de interferogramas.

Los polimeros muestran grandes absorciones al ser expuestos al haz de luz durante
los analisis, la posicidbn de una banda de absorcion infrarroja se identifica por la
longitud de onda. El nimero de onda se define en cm™ es la mas comdn para

identificar absorciones IR.

Este andlisis se realiz6 a la pelicula de carboximetilcelulosa para determinar los

grupos funcionales caracteristicos del polimero.

2.6 Microscopia electronica de barrido (SEM).

La Microscopia Electrénica de Barrido conocido como SEM, es una de las técnicas
mas rapidas para la visualizacion y analisis de las caracteristicas microestructurales.
Es una técnica que se basa en el principio de la microscopia éptica en la que se
sustituye el haz de luz por un haz de electrones utilizada para la visualizacion y

analisis de las caracteristicas de muestras solidas de alta resolucion.
Esta técnica permite caracterizar polimeros determinando su forma, tamafo y

distribucion del material, lo cual es muy util para realizar estudios de degradacion,
dispersion y compatibilidad entre las fases presentes.
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Su funcionamiento consiste en hacer incidir un barrido de haz de electrones sobre
la muestra, la muestra esta generalmente recubierta con una capa muy fina de oro

o carbdn, lo que le otorga propiedades conductoras.

Este analisis se realizo para determinar la fluctuacion sobre la superficie de la CMC

en forma de pelicula.

2.7 Preparacion del suelo

Se llevé a cabo mediante los lineamientos de la NOM-021-SEMARNAT-2000 que
establece las especificaciones de fertilidad, salinidad y clasificacion de suelos,

estudio, muestreo y analisis.

Las muestras se colocaron al sol para el secado por 12 horas, trascurrido ese tiempo
se procedid al triturado utilizando un mortero y pistilo como se muestra en la figura

2.5 para disminuir la el tamafio de la muestra de suelo.

Figura 2.5 Muestra para triturado
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Con la finalidad de tener una particula uniforme se paso la muestra triturada por un
tamiz con aberturas de 2 mm de didmetro aproximadamente (ver Fig. 2.6), este

grado de fineza fue conveniente para la realizacién de los analisis pertinentes.

Figura 2.6. Muestra tamizada

2.8 Determinacion del contenido de humedad

Para la determinacién del contenido de humedad se agregd en un contenedor de
aluminio 2 g de suelo tamizado, y posteriormente se colocd en la Termobalaza

Labrem (ver Fig. 2.7) durante 10 minutos para su analisis.
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Figura 2.7. Termobalanza Larem

2.9 Determinacion de la cantidad de hidrocarburos

Se peso 2 g de suelo previamente seco y tamizado y, se coloc6 en un matraz de
100 ml, los matraces se colocaron dentro de la campana de extraccion,
posteriormente se le agregd 25 ml de tetracloruro de etileno y se aforo con agua

destilada, finalmente se dejé reposar durante 48 horas (ver Fig. 2.8).

Figura 2.8. Disolucion con las muestras
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Trascurrido ese tiempo, se utilizd6 papel filtro sobre vasos de precipitado para
eliminar las particulas mas grandes y solo rescatar el sustrato, se filtraron los

sustratos para obtener las muestras que se analizarian como se muestra en la figura
2.9.

Figura 2.9. Filtrado de los sustratos

Se utilizé el método de espectroscopia de infrarrojo con el equipo INFRACAL (ver

Fig. 2.10), este se encendid y se dejé calentar por 30 minutos.

Figura 2.10. Equipo INFRACAL
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Se filtr6 el extracto con un filtro Whatman en forma de cono sobre un vaso de
precipitado, después de los 30 min se procedié a calibrar el equipo leyendo dos

veces la capsula con tetracloruro de etileno y uno con la muestra.

La muestra se analiz6 5 veces para el registro de las absorbancias obtenida y

proceder a realizar los calculos que se observan en el capitulo de resultados.

2.10 DETERMINACION DE CANTIDAD DE GRASAS (SOXHLET)

Este andlisis fue realizado siguiendo los lineamientos de la NMX-AA-134-SCFI-
2006.

Se utilizé un matraz de fondo plano de 250 ml y se agregaron 90 ml de hexano. En
la capsula de celulosa (ver Anexo |) se agrego una mezcla homogénea de 10 g de
muestra de suelo tamizado contaminado y 10 g de sulfato de sodio y, posteriormente
se colocé en la corneta del equipo Soxhlet (ver Anexo II).

Una vez instalado el equipo Soxhlet (ver Fig. 2.11) correctamente se fij6 una
temperatura de 75°C en un periodo de 6 a 8 h, hasta que la muestra hiciera de 6 a

8 reflujos.

Figura 2.11. Equipo Soxthelt
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Al finalizar el proceso se retir6 el matraz y se colocé en una estufa a 60° centigrados
durante 45 minutos para retirar el vapor remanente, transcurrido ese tiempo se puso

en un desecador por 30 minutos y se peso hasta un peso constante.
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lll. RESULTADOS

3.1 Analisis previos al tratamiento

3.1.1 Determinacion de hidrocarburos

Se realiz6 un andlisis al suelo previo al tratamiento con la finalidad de conocer la
cantidad de hidrocarburos contenida en las muestras. Se utilizaron dos ecuaciones
normadas, la primera se refiere a la conversiéon de los ml de tetracloroetileno
obtenidos al correr las muestras en el INFRACAL a ml de suelo, la segunda se utilizd
para convertir los ml de suelo en mg de hidrocarburo por kg de suelo. Los resultados

obtenidos en el equipo INFRACAL de la muestra uno se muestra en la tabla 3.1.

Para obtener un resultado valido la muestra se corrié en el equipo cinco veces y

posteriormente se obtuvo un promedio siendo este la cantidad de hidrocarburos.

Tabla 3.1. Cantidad de hidrocarburos muestra 1

CORRIDA CANTIDAD DE HIDROCARBURO
PRE-TRATAMIENTO
1 0.1
2 0.1
3 0
4 0
5 0
Promedio 0.04

Posteriormente se realiz6 una conversion de los ml de tetracloroetileno para obtener

mg/l de suelo con la ecuacion 1.
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(Ecuacién 1)

(1.9807 = abs)
[1—(0.0016 * abs)]

0=

Donde:

+ Co. es el nivel de concentracion

+ 1.9807. Valor dado por la norma

+ 0.0016. valor dado por la formula

+ abs. Absorbancia obtenida del INFRACAL

Sustituyendo en la ecuacién uno se obtuvo un valor de 0.079 mg/l de suelo.

(198072004 _ mg
T =(00016+004)] l

Finalmente se realiz6 la conversion para obtener mg de hidrocarburo por kg de suelo

utilizando sustituyendo en la ecuacién nimero 2.
(Ecuacion 2)

1 25
M+ (1000) *( g >* 1000
de suelo

Donde:

+ M = ml de suelo obtenidos de la ecuacion 2

+ 25 ml de sustrato utilizado (tetracloroetileno)
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Al sustituir en la ecuacion 2 obtenemos 0.99 mg de hidrocarburo por kg de suelo

para la muestra uno

25
0.079 * (0.001) * (7) « 1000 = 0.99 mg/kg

De igual manera se realizé la determinaciéon de hidrocarburos a la muestra nimero

dos, y los resultados de los andlisis de la muestra en el INFRACAL se muestran en
la tabla 3.2.

Tabla 3.2. Contenido de hidrocarburo muestra 2

CORRIDA CANTIDAD DE HIDROCARBURO
PRE-TRATAMIENTO
1 8.1
2 8.1
3 8.5
4 8.2
5 8.2
Promedio 8.18

Sustituyendo los datos obtenidos en la ecuacion 1 obtenemos que la muestra dos
contiene 16.41 mg/l de suelo.

o 19807+818 _  mg
°=T=(00016+818)] "I

Para obtener los mg/kg de suelo se sustituyeron los resultados obtenidos de la
ecuacion 1, en la ecuacion 2, obteniendo como resultado que la muestra dos
contenia previo al tratamiento 205.21 mg de hidrocarburo por kg de suelo.
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25 mg
16.41 * (0.001) * (—) * 1000 = 205.21 —
2 kg

3.1.2 Extraccién de grasas por el método Soxhlet

La determinacion de grasas se llevd a cabo mediante la diferencia de pesos entre
el matraz antes del analisis y después del analisis al llevarlos a peso constante

utilizando la ecuacion 3 proporcionada por la norma.
(Ecuacién 3)

P2 —-P1

MED = kg base himeda

* 100

Donde:

+ MED. Cantidad de grasa
+ P2. Peso final
+ P1. Peso inicial

+ Kg base himeda (cantidad de muestra analizada)

Para realizar el método de extraccidn de grasas se llevaron los matraces utilizados
a peso constante, el matraz designado a la muestra uno tubo un peso inicial de
103.51 g, teniendo un peso final de 106.20 g

Sustituyendo en la ecuacion 3 el matraz de la muestra nGmero uno contenia 26.9%

de grasa antes ser colocados en al equipo Soxtlet.

106.20 — 103.51
MED = 10 * 100 = 26.9%

Para la muestra dos se repiti6 el mismo procedimiento de peso constante

obteniendo un peso inicial de 104.18 g, teniendo un peso final de 112.22 g,
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sustituyendo en la ecuacion 3 la cantidad de grasas obtenida del matraz de la

muestra dos fue del 80.4%.

_ (112.22 — 104.18)

MED
10

* 100 = 80.4%

3.1.3 Determinacion de humedad

La determinacion de humeda para la muestra uno y dos se realizé mediante la
termobalanza Labren colocando 2 g de suelo en una charola para ser introducidas
al equipo. Las muestras uno y dos contenia un porcentaje de humedad inicial de
5.66 %. Demostrando con esto, que tras el proceso de secado y tamizado se obtuvo

el mismo contenido de humedad en las dos muestras.

3.2 Caracteristicas del gel

La pelicula de gel de CMC mostro una tonalidad clara, con una superficie lisa, y con

poca flexibilidad.

3.3 Analisis de caracterizacion

3.3.1 Espectroscopia de infrarrojo

En la figura 3.1 se muestra el espectro de infrarrojo de gel de CMC con
glutaraldehido como agente entrecruzante y &cido clorhidrico como catalizador, con
la finalidad de determinar los grupos funcionales contenidos en el gel antes de ser

aplicado como tratamiento.

Se pueden apreciar los grupos funcionales caracteristicos del material y en la

longitud de onda de 3276 cm se observa una banda ancha y pronunciada debido
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al grupo -OH caracteristico en la estructura de la CMC, a 2950 cm™ se les atribuye

a los grupos CHz, a 2358 cm se debe a un estiramiento asimétrico del grupo -CO

caracteristico del CO:2 presente en el medio ambiente al momento de la calibracién

del equipo, a 1589 cm se muestra un estiramiento del grupo carbonilo y en la banda

de 1417 cm™ se le atribuye al grupo carboxilo. Por otro lado, a 1323 cm™ se observa

una flexién del grupo -CHz- y en la regién de 1027 cm se debe al enlace C-C. Estos

resultados son muy parecidos a los reportados por Purata en el 2008 y Caceres

2019, quienes realizaron la identificacion de diferentes grupos funcionales

caracteristicos de los componentes de los hidrogeles y concuerda con las bandas

caracteristicas del gel sintetizado en este trabajo de investigacion.
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Figura 3.1. Espectro FTIR del gel de CMC
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3.3.2 Microscopia electronica de barrido (SEM).

Esta técnica se utilizo con la finalidad de determinar la morfologia de las peliculas
de CMC. En la figura 3.2 se muestra los resultados obtenidos de la microscopia
electronica de barrido, donde se observa una morfologia homogénea con una
superficie lisa sin impurezas, y con pequefias particulas que se le atribuyen a la

CMC que no reacciono en la sintesis del gel de CMC.

Figura 3.2. Micrografias de las peliculas del gel de CMC

3.4 Analisis post-tratamiento

Al retirar el tratamiento se realiz6 nuevamente andlisis al suelo, con la finalidad de
conocer la cantidad de hidrocarburos que fuera absorbida por el gel de CMC, los
resultados de la muestra uno y dos se muestran en la tabla 3.3 y 3.4

respectivamente, el analisis fue realizado nuevamente por el equipo INFRACAL.
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Para obtener un resultado valido la muestra se corrié nuevamente en el equipo cinco
veces Yy posteriormente se obtuvo un promedio siendo este la cantidad de

hidrocarburos.

Tabla 3.3. Cantidad de hidrocarburos post-tratamiento muestra 1

CORRIDA CANTIDAD DE HIDROCARBURO
POST-TRATAMIENTO
1 13
2 14
3 13
4 15
5 13
Promedio 13.6

Al observar los resultados y compararlos con los obtenidos antes de aplicar el
tratamiento existe un incremento significativo, sustituyendo los datos obtenidos en
la ecuaciéon 1 obtenemos que la muestra uno después de retirar el tratamiento

contiene 27.53 mg/l de suelo.

o 198074136 . mg
=T =(00016+136)] <> 1

Se sustituyeron los resultados obtenidos de la ecuacién 1, en la ecuacion 2,
obteniendo como resultado que la muestra uno contenia al retirar el tratamiento

344.20 mg de hidrocarburo por kg de suelo.

25 mg
27.53 % (0.001) = (—) * 1000 = 344.20—
2 kg
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Tabla 3.4. Cantidad de hidrocarburos post-tratamiento muestra 2

CORRIDA CANTIDAD DE HIDROCARBURO
POST-TRATAMIENTO
1 59
2 58
3 56
4 57
S 58
Promedio 57.6

Sustituyendo los valores en las ecuaciones 1y 2

_ 1.9807 x 57.6 12567 mg
" [1-(0.0016 *57.6)] ' l

Co

mg

25
125.67 = (0.001) = (—) * 1000 = 1570.88 kg

2

Se puede notar un incremento en la cantidad de hidrocarburos al retirar el
tratamiento, en comparacion con Garcia y col., en el 2010 cuyo proyecto mostro
resultados favorables al analizar andlisis pos-tratamiento. Este incremento, se le
atribuye a la desintegracion de la pelicula de CMC durante el periodo de tratamiento
con el hidrocarburo, generando asi el aumento de carbono (C) e hidrégeno (Hz),

debido a que la estructura de la CMC esta compuesta de C, Hz y Na.
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3.4.1 Extraccidon de grasas método Soxhlet

La determinacion de grasas una vez retirado el tratamiento se realizaron
nuevamente por el método Soxhlet, primeramente, se llevaron los matraces de las

muestras uno y dos a peso constante.

Para la muestra uno el matraz tenia un peso inicial de 103.51 g y un peso final de
106.20 g, sustituyendo las valores en la ecuacién 3, la cantidad de grasa contenida

en el post-tratamiento fue de 26.9%.

(106.20 — 103.51)
MED = 5 « 100 = 26.9%

La muestra dos tenia un peso inicial de 103.82 g y un peso final de 107.16 g,
sustituyendo los valores nuevamente en la ecuacion 3, la cantidad de grasa

contenida en el post-tratamiento fue de 33.36%.

_ (107.16 — 103.82)

MED
10

* 100 = 33.36%

La cantidad de grasas que contenian las muestras eran menor antes de aplicar el
tratamiento, esto fue debido a que el gel de CMC se desintegro y paso a ser parte
del hidrocarburo, por lo tanto, el tratamiento no funcioné de manera adecuada. Sin
embargo, se observo de forma visual que la consistencia del hidrocarburo era
menos densa y puede ser que la viscosidad del crudo este disminuyendo. Para
confirmar esto, se deberd realizar un estudio de viscosidad del hidrocarburo al
momento de incorporar el gel de CMC y determinar por reologia si ocurre este

fenébmeno.
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3.4.2 Determinaciéon de humedad

Se realizo el retiro de las peliculas de CMC en el tratamiento y las muestras fueron
introducidas de nuevo a la termobalanza Labrem con la finalidad de determinar el
porcentaje de humedad, los resultados obtenidos mostraron que la muestra uno

finalizo el experimento con 10.29% de humedad y la muestra dos 13.15%.

3.4.3 Anadlisis de caracterizacion

En la figura 3.3 se muestra el espectro de infrarrojo de la CMC post- tratamiento y
se observa una banda amplia a 3290 cm™ correspondiente al ensanchamiento del
grupo -OH, a 2880 cm se aprecia otra banda debido al estiramiento de los grupos
CHz2, una banda a 1590 cm asociada al grupo C=0, a 1410 cm™ se presenta un
pico correspondiente al grupo COOH. Por otro lado, a 1320 cm™ se observa una
flexion del grupo -CH2- y en la region de 1040 cm™ se debe al enlace C-C.

CH,
2880
OH
3290
C=0
1590 > ‘k“_
c-C
1040
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Longitud de onda (cm?)

Figura 3.3. Espectro de la CMC post tratamiento
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V. CONCLUSION

La finalidad de este trabajo de investigacién fue la incorporacion de un gel de
carboximetilcelulosa en un suelo contaminado con hidrocarburo y, determinar si
puede ser empleado como un método para la remediacion de suelo contaminado,

gue permita la recuperacion del suelo para su posterior uso.

La metodologia empleada y los resultados obtenidos de los analisis vy

caracterizaciones realizadas en este proyecto, se concluye lo siguiente:

» Es posible sintetizar un gel de CMC con caracteristicas de absorcion. Sin
embargo, la pelicula aplicada al suelo contaminado no redujo la cantidad de
hidrocarburo que se encontraba contenido en el suelo durante los tres meses

de exposicion.
» Mediante los andlisis de humedad y la determinacion de grasas realizadas al
retirar la pelicula de CMC del post-tratamiento, se obtuvieron valores

elevados a los iniciales.

» El contenido de hidrocarburo incremento durante el periodo de exposicién al

tratamiento.
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V. RECOMENDACIONES

Durante los estudios realizados en el proyecto de investigacion se obtuvieron datos

suficientes para hacer las siguientes recomendaciones:

> Ampliar el tiempo de exposicion del gel de CMC con el suelo contaminado
por hidrocarburo.

» Incorporar el gel de CMC a diferentes tipos de muestra.

» Utilizar el gel de CMC para disminuir la viscosidad del crudo pesado o extra

pesado mediante pruebas reoldgicas.
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VIl. ANEXOS

ANEXO 1. Cartuchos de extracciéon de celulosa

ANEXO 2. Cornetay cartucho
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