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Caracterizacion y delimitacion de areas contaminadas en superficie y
subsuelo del campo Pitepec.

Ing. Ulises de Jesus Orozco Cuervo

Resumen

La contaminacion en sus diferentes clasificaciones ha aumentado y continla en ascenso, esto
debido al crecimiento poblacional y a la demanda de diversos productos de uso comdn.
Durante los Gltimos afios, la contaminacion ha sido tema de debate y discusion, desde
prohibir los plasticos de un so6lo uso, gestionar los deshechos residuales y prevenir los

derrames de hidrocarburo.

La contaminacion del suelo y subsuelo por hidrocarburos es un problema que se ha extendido
por factores diversos como la sobreexplotacion, el manejo inadecuado de los pozos
petroleros, de los equipos y tuberias en mal estado. Por tanto, es necesario proponer un
estudio de remediacion de suelos para la recuperacién y mantenimiento del sector agricola,
que es la parte mas afectada, preserve su produccion, asi como la mitigacion del impacto
ambiental de la flora y fauna y la restauracion de los acuiferos que proporcionan el agua
potable. Para que un suelo y subsuelo se remedien, es necesario realizar una investigacion
multidisciplinaria, en la cual la geologia tiene un papel importante en el sector ambiental.
Una de las finalidades de la geologia es explicar los fendmenos internos, externos y los
cambios que ha experimentado la tierra hasta la actualidad, ademéas de como el suelo se ve

afectado por el proceso de contaminacion y/o remediacion.

En la presente investigacion se analiza el area contaminada de una zona petrolera conocida
como campo Pitepec, ubicada en la parte noroeste del estado de Veracruz. A partir de datos
geoldgicos obtenidos en campo, de analisis microscépicos de los suelos de la zona y de la
caracterizacion fisico-quimica del hidrocarburo, complementado con métodos indirectos de
prospeccion geofisica, se propone un modelo de la pluma de contaminacion del subsuelo y
del fenébmeno de migracién del petroleo.

\



Caracterizacion y delimitacion de areas contaminadas en superficie y
subsuelo del campo Pitepec.

Ing. Ulises de Jesus Orozco Cuervo

Abstract

Pollution in its different classifications has increased and continues to raise, this due to
population growth and the demand for various products of common use. For the past several
years, pollution has been the subject of debate and discussion, from banning single-use

plastics, managing residual waste, and preventing oil spills.

Soil and subsoil contamination by hydrocarbons is a problem that has spread, due to various
factors such as overexploitation, improper management of oil wells, equipment and pipes in
poor condition, etc. Therefore, it is necessary to propose a soil remediation study for the
recovery and maintenance of the agricultural sector, which is the most affected part, preserve
its production, as well as mitigate the environmental impact of flora and fauna and the
restoration of the aquifers that provide drinking water. For a soil and subsoil to be remedied,
it is necessary to carry out a multidisciplinary investigation, in which geology plays an
important role in the environmental sector. One of the purposes of geology is to explain the
internal and external phenomena and the changes that the earth undergoes to date, as well as

how the soil is affected by the contamination and / or remediation process.

This investigation analyzes the contaminated area of an oil zone known as the Pitepec field,
located in the northwestern part of the state of Veracruz. From geological data obtained in
the field, from microscopic analysis of the soils in the area and from the physical-chemical
characterization of the hydrocarbon, complemented with indirect geophysical prospecting

methods, a model of the subsoil contamination plume and the phenomenon of oil migration.
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Capitulo |

1. Introduccién.

El petrdleo es la fuente principal de energia a nivel mundial, a partir de este recurso los seres
humanos satisfacen diversas necesidades. Las investigaciones estiman que se dependera del
petréleo por alrededor de 50 a 70 afios més y paises como los Emiratos Arabes, México y

paises de Sudameérica tienen grandes reservas [1].

En la actualidad, las empresas petroleras se han dedicado a explotar este recurso sin
considerar el efecto secundario que esto conlleva. Contaminando al suelo y los acuiferos,
derivado de la operacion inadecuada de los pozos, equipos y/o derrames al transportar el
crudo y por la extraccion clandestina.

Debido a la contaminacion que se tiene hacia el suelo, el sector agricola es el principal
afectado con el consecuente riesgo de migracion del petréleo hacia los acuiferos o mantos
fredticos; ademas de la alteracion de los factores bioldgicos que impiden su desarrollo. Por
ello, es necesario buscar soluciones que permitan la recuperacion de estos sitios, lo que
implica un trabajo multidisciplinario, donde participen diferentes disciplinas, como la
geologia, con la cual se pretende realizar analisis geoldgicos y geofisicos al subsuelo para
caracterizarlos y delimitar las zonas de contaminacion, al igual que determinar las posibles

migraciones y evaluar el grado de contaminacion existente.

La presente investigacion estd encaminada en estudiar los fendmenos fisicos, quimicos y
geoldgicos del subsuelo del campo Pitepec que esta dentro de la cuenca petrolera Tampico-
Misantla y ubicada en la parte norte del estado de Veracruz, entre los limites de Naranjos y
Chinampa de Gorostiza, evaluando tanto la superficie como el subsuelo, estimando el grado
de contaminacion. Para ello fue necesario realizar un reconocimiento geoldgico de la zona
de interés y elaborar un andlisis microscopico de las muestras de suelo recolectadas en el
reconocimiento, considerando los trabajos previos del origen del hidrocarburo en la zona,

para posteriormente aplicar métodos de prospeccion geofisica.

Existen investigaciones y trabajos previos referentes a la delimitacion de suelos
contaminados con hidrocarburo, ya sea a partir de métodos directos, que corresponden a los
métodos quimicos y de analisis geoldgicos, o de métodos indirectos, aplicando las técnicas
de prospeccion geofisica como son las tomografias eléctricas resistivas mediante diferentes

tipos de arreglos de electrodos.



Por otro parte, es importante también conocer las caracteristicas principales que describen al

suelo para poder interpretar su comportamiento al momento de efectuar el analisis.

Desde el punto de vista geoldgico, el suelo es todo material intemperizado en el lugar en que
ahora se encuentra y con contenido de materia organica cerca de la superficie. Representa
todo tipo de material terroso, desde un relleno de desperdicio hasta una arenisca parcialmente
cementada o lutitas suaves [2]. El intemperismo es generado por la desintegracion y/o
alteracion fisica y/o quimica de una roca preexistente y los materiales que se presentan,

generalmente arcillas, limos, materia organica, arenas y gravas [3].

Los suelos pueden ser de dos tipos: residuales y sedimentarios. Los primeros se forman in
situ por la intemperizacion quimica de las rocas y los segundos, son transportados y
depositados por la accion de rios, mares, glaciares y vientos [4]. Los suelos poseen
propiedades fisicas como la porosidad, que es el volumen de huecos, y ésta define la
capacidad para almacenar fluidos. Ademas de la permeabilidad, que es la capacidad que tiene
un material para permitir que un flujo lo atraviese sin alterar su estructura interna, y
finalmente la conductividad, que es la capacidad que tiene el medio de conducir la
electricidad junto con la resistividad que es la oposicion al paso de la electricidad [5].

Un suelo contaminado es aquel que ha experimentado una alteracion en sus caracteristicas
fisicas, quimicas o bioldgicas y supone una amenaza grave para el medio ambiente y la salud
publica. Por ello es necesario un suelo limpio, ya que el principal objetivo de un suelo limpio
o remediado, es que funcione como filtro natural de los acuiferos, en donde se llevan a cabo

los ciclos bioldgicos, base fisica para la produccién de alimentos.

La presente investigacion es importante para los campos de la recuperacion y remediacion
de sitios contaminados, debido a que tiene la finalidad de ubicar las zonas contaminadas por
hidrocarburo por métodos directos e indirectos, tanto a nivel superficial como en subsuelo y

su posible ruta de migracién a los mantos freaticos.



1.1. Planteamiento del problema.

La fuente mas importante de energia a nivel mundial es el petrdleo. Diversos derivados del
petréleo son actualmente utilizados desde la manufactura de un automoévil y su
funcionamiento, en las operaciones de una fabrica y hasta en la manufactura de mayoria de

las herramientas y utensilios que se tienen en casa.

Las investigaciones sobre el tema sefialan que se dependera de este recurso no renovable por
lo menos otros 50 a 70 afios. A nivel mundial varios paises ain se cuentan con grandes

reservas, sobre todo en los Emiratos Arabes, Siria e Irak [1].

México también cuenta con grandes reservas, tanto en tierra como en aguas someras y
profundas. Sobre todo, en las cuencas de Macuspana y Comalcalco en el bloque del estado
de Tabasco y, Tampico-Misantla en el bloque del sur de Tamaulipas, norte y centro del estado
de Veracruz.

En la actualidad las empresas petroleras s6lo se han dedicado a explotar este recurso sin
considerar los efectos secundarios que impactan al medio ambiente y sobre todo al subsuelo.
El mal manejo de los pozos, el estado inadecuado de los ductos de transporte del
hidrocarburo, el robo de combustible y los fendmenos geoldgicos que pueden causar
derrames, como lo son las chapopoteras, terminan contaminando el suelo, subsuelo, acuiferos
confinados y no confinados. Lo que resulta perjudicial para el sector agricola al dejar de ser
productivos estos suelos contaminados. Por ello es muy importante el estudio del suelo y el

planteamiento de la remediacidn por distintos métodos.
1.2. Justificacion.

En los ultimos afios se ha incrementado la contaminacién al suelo y subsuelo afectando al
sector agricola y los acuiferos, debido a las malas practicas de las empresas petroleras, el mal
estado de las tuberias y el robo de combustible. Por eso es necesario proponer soluciones que
permitan su remediacion a partir de los analisis quimicos, geoldgicos y geofisicos del suelo
y subsuelo y su posterior caracterizacién y delimitacion de las zonas con contaminacién por

hidrocarburo.



1.3. Hipotesis.

A partir de la evaluacion, mediante estudios geoldgicos, geoquimicos, microscopicos y
prospeccion geoeléctrica del campo Pitepec, se podran proponer técnicas que permitan la

remediacién y recuperacion de sitios contaminados por hidrocarburos.
1.4. Objetivos.
1.4.1. Objetivo General:

Estudiar los fendmenos fisico-quimicos y geologicos del campo Pitepec para la

caracterizacién de sus zonas contaminadas.
1.4.2. Objetivos Especificos:

e Realizar el reconocimiento geoldgico para ubicar las zonas contaminadas en el campo
Pitepec y en las zonas aledafias en un area de 50 km?.

o Realizar el analisis petrologico, petrografico, de microscopia electronica de barrido y
espectroscopia infrarroja con transformada de Fourier de las muestras tomadas en
campo para determinar su composicién y el grado de contaminacion.

e Explicar los fenémenos geoldgicos que originaron la formacion del hidrocarburo en
el lugar objetivo.

e Efectuar estudios geoeléctricos (SEV) para realizar tomografias de resistividad

eléctricas que permitan delimitar las zonas contaminadas.



1.5. Antecedentes.

En los ultimos afios, investigadores a nivel mundial se han dedicado a estudiar sitios
contaminados en suelos, acuiferos y campos petroleros y/o emergencias ambientales
derivados de derrames de hidrocarburos y de otras sustancias nocivas para la salud, mediante
diferentes técnicas como es la espectroscopia, que permite identificar los grupos funcionales
de los suelos y los tipos de contaminantes involucrados. Asi como de estudios geologicos
para entender los procesos evolutivos de la tierra y la evaluacion del impacto ambiental a
partir de técnicas geofisicas, para ubicar las plumas de contaminacion en el subsuelo y su
migracion a través de estos sustratos. En esta seccion se presenta un estudio bibliogréfico

sobre estas investigaciones.

En 2011, Mendoza y colaboradores realizaron un estudio para clasificar el geosistema de la
cuenca baja de los rios Coatzacoalcos y Tonala en términos de vulnerabilidad a los derrames
de petroleo crudo en tuberias, obteniendo que el derrame de hidrocarburo en la zona es una
dispersion rapida y amplia que afecta no so6lo a los rios y lagos ubicados, sino también a
geosistemas asociados, en particular los humedales y manglares, concluyendo que la gran
infraestructura de la industria petrolera en esa zona, junto al clima y los procesos hidraulicos
le dan una vulnerabilidad particular a derrames de hidrocarburo, clasificando la zona de

estudio como altamente vulnerable [6].

En 2011, Langford y colaboradores investigaron la diversidad mineral6gica y geoquimica de
crioconita del glaciar Aldegondrabeen utilizado la espectroscopia FTIR, encontrando picos
de absorbancia correspondientes a minerales de suelos arcillosos, picos asociados a cuarzos,
feldespatos, micas y una gama de arcillas y materia organica. Estos resultados muestran que
la espectroscopia FTIR es una herramienta efectiva para dilucidar la mineralogia, materia
organica de la zona estudiada que presento variaciones mineraldgicas con una concentracién

predominante de materia organica [7].

En 2013, Pinedo y colegas evaluaron la calidad de 62 muestras de suelo en diferentes sitios
de los Paises Bajos afectados por diferentes sustancias oleosas derivadas de productos de
petr6leo. La evaluacion fue a partir de las mediciones de las concentraciones de

hidrocarburos totales de petrdleo (TPH), hidrocarburos aromaéticos policiclicos (HAP),
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hidrocarburos volatiles aromaticos como el benceno, tolueno, etilbenceno y xilenos (BTEX).
Indicando que 18 de las 62 muestras presentan concentraciones inaceptables de
Hidrocarburos Totales de Petréleo (TPH) sobre concentraciones de Hidrocarburos
Arométicos Policiclicos (HAP), otras 25 muestras estdn gravemente contaminadas solo por
HAP, 17 muestras méas presentan concentraciones inaceptables tanto de TPH como HAP y
solo existiendo 2 muestras por debajo de los parametros normales de concentracion. En los
resultados BTEX, se encontraron xilenos en todas las muestras excepto en una, que solo fue
afectada por benceno, 3 muestras mas contaminadas con benceno y xileno, cuatro con xileno
y tolueno, una muestra con etilbenceno junto con tolueno y xilenos, otras 9 muestras
afectadas por 2 o 3 compuestos aromaticos volatiles con xilenos siempre presentes y 7
muestras mas contaminadas por un solo compuesto aromatico volatil. Obteniendo que los
derivados involucrados son el keroseno, la gasolina y diésel, asi mismo sugiriendo que la
técnica de TPH no es para llevar a cabo una evaluacion del suelo en funcion de petroleo
ligero ya que no representara altas concentraciones [8].

En 2013, Hélene y colaboradores analizaron 4 muestras de suelo con espectroscopia
infrarroja con transformada de Fourier, para evaluar los posibles cambios en la composicion
de la materia organica (SOM) a partir de la irrigacién con aguas residuales tratadas (TWW)
y agua dulce (FW) en un periodo de 5 a 12 afios, teniendo como resultado que el riego por
TWW a corto plazo (5 afios), en comparacion con el riego FW, no tuvo estadisticamente
significativo efecto sobre la presencia de CH alifatico y componentes hidrofilacios en tres de
los cuatro suelos estudiados. Los suelos franco arenosos irrigados con TWW a corto y largo
plazo (10 afios) se enriquecié con componentes hidrofilicos en comparacién con suelos
franco arenosos irrigados con FW, para muestras de suelo arcillo arenosas irrigadas con
TWW a largo plazo (12 afos) resultaron en el agotamiento de SOM, alifaticos y componentes
hidrofilicos. Mientras que irrigados con FW no hubo cambios significativos. A corto plazo
(5 afos) irrigados con TWW no hubo cambios significativos en SOM, irrigados con FW hubo
un aumento en hidrosilicatos, SOM y grupos funcionales correspondientes a los alifaticos
aumentando el enriquecimiento de componentes hidrofilicos afectando a la matriz mineral

del suelo que son los filosilicatos (cuarzo). El analisis de FTIR para evaluacion de aguas de



riego tiene un alcance efectivo después del riego a corto plazo de 5 afios y a largo plazo de
10 a 12 afios tomando como referencia natural los grupos funcionales de alifaticos y el

cuarzo, proporcionando asi los indices para monitorear los cambios [9].

En 2013, Oumabady y colaboradores analizaron por espectroscopia infrarroja por
transformada de Fourier la composicion quimica de muestras de suelo de la zona-industrial
del sur de la India. Sus resultados mostraron una composicion mineraldgica predominante de
cuarzo, montomorollonita, aragonita, hematita, feldespatos, calcita, caolinita y con muy poco
contenido de materia organica, debido a la lixiviacion del suelo de la zona. [10].

En 2016, Rocco y colaboradores evaluaron el grado y la variabilidad espacial de la
contaminacion del suelo por elementos potencialmente toxicos (PTES), en 3 sitios agricolas
(sitio A- sitio B- sitio IG) destinados a desechos aplicando un esquema de muestreo basado
en una de cuadricula de dos niveles. Obteniendo que algunos metales como Sb, Cr, Ni, Pb,
Cu, Zn fueron significativamente mas altos en A que en B y en el sitio IG tuvo presencia de
Cu, Zn, Ni, Pb, y dado las concentraciones obtenidas de estos elementos, no encontraron una
contaminacion alta y ni difusa del suelo ya que estaban muy por encima de los limites legales

y los entornos naturales locales [11].

En 2016, Haghollahi y colaboradores realizaron la biorremediacion de 4 tipos diferentes de
suelo contaminados con microrganismos degradantes de petréleo, monitoreados en funcion
del tiempo (90, 180 y 270 dias), de hidrocarburo total residual y contenido de humedad,
obteniendo que la biorremediacion en el dia 270, fue mas exitosa para suelos arenosos con
mas del 70% de degradacion de TPH, en arcillas fue relativamente bajo, la variacion de
contenido de humedad no afecto significativamente la eliminacion de TPH, concluyendo que

la eficiencia de la biorremediacion se vio afectada por el tipo de suelo [12].

En 2017, Wartini y colaboradores utilizaron la técnica de espectroscopia infrarroja por
transformada de Fourier como alternativa en el analisis de suelo para detectar contaminacion
por petrdleo, obteniendo lo que los picos de absorcion corresponden a los grupos funcionales
de las arenas y las arcillas, filosilicatos para arenas, caolinita para las arcillas, grupos

funcionales de materia organica, bioxido de carbono y agua, con presencia de alquenos que



son caracteristicos del diésel utilizado. Demostrando que esto puede afectar en la absorbancia
infrarroja y que influyen caracteristicas fisicas del suelo como textura y cantidad de materia

organica [13].

En 2018, Shen y colaboradores realizaron un mapeo de alta resolucion de pH, para
proporcionar un punto de referencia de los impactos de los cambios en el uso de tierra en
China. Obteniendo que el pH varia de 10.5 en el noreste donde la mayor parte del suelo es
alcalina y en el sureste de 3.3 donde la mayor parte es del suelo es acido. Concluyendo que
la acidez del sureste se ve reforzada por la disposicion de la industria y estacion generadora
de electricidad [14].

En 2018, Errington y colaboradores identificaron los principales factores abidticos que
afectan los suelos contaminados con petroleo en el medio sub-artico y los principales efectos
que tiene dicha contaminacion, teniendo que la contaminacion de petroleo es mas persistente
en suelos frios (temperaturas bajas), una funcion tanto de volatilidad disminuida como
actividad microbiana disminuida y las fracciones mas ligeras pueden persistir en el suelo por
mucho tiempo, concluyendo que las técnicas de remediacién existentes no son apropiadas
para esta zona debido a que existe un proceso bioldgico Unico y los entornos geologicos de
la isla dan lugar a altos valores de conservacion, limitando los procesos de biodegradacién
natural [15].

En 2018, Romero y colaboradores describieron los principales procesos que ocurren en el
suelo y los factores que participan en la migracion y la distribucién de los hidrocarburos de
petroleo, teniendo como resultado que los procesos son: volatilizacién, transporte de vapor,
sorcién, adveccion , dispersion, difusion, compactacion biodegradacion, metabolismo de
plantas, degradacién abiotica, erosion y otros detritos depositados, concluyendo que el
destino final del hidrocarburo depende de una combinacion compleja de proceso
multifasicos, procesos de atenuacion natural asi como condiciones ambientales especificas
[16].

En 2018, Khan y colaboradores estudiaron las concentraciones de los hidrocarburos totales

de petroleo (TPH), el destino potencial en el suelo y los indicadores para la evolucion de la



ecotoxicidad, obteniendo que el hidrocarburo al integrarse al suelo alteran el ambiente
natural causando cambios en la bidtica, donde agregaron un 0.64% de diésel al suelo indujo
una fase de retraso de 2141 dias de los procesos de degradacion microbiana, concluyendo
que los suelos que contienen hidrocarburos meteorizados, son menos toxicos para el

ambiente que suelos recién contaminados [17].

En 2019, Xing y colaboradores caracterizaron 150 muestras de suelos de tres areas agricolas
obteniendo sus propiedades fisicas y su componentes mediante espectroscopia por infrarroja
de transformada de Fourier a escalas micrométricas. Los resultados obtenidos indicaron que
los suelos un pH de 8.07-8.65, materia organica 6.15-24.21 gr/kg, nitrogeno total 0.16-1.42
o/kg, capacidad de intercambio catidnico 4.55-21.20 cmol/kg y grupos funcionales de
minerales de arcilla, carbonilos, alcoholes, aminas, carbonatos, cuarzo y caolinita.
Demostrando que la técnica FTIR es eficiente para los suelos agricolas, asi como los métodos

de las propiedades fisicas del suelo propuestas por Pansu and Gautheyrou [18].

En 2019, Zhang y colaboradores realizaron una evaluacion critica de los multiples procesos
de oxidacion avanzada (AOP) disponibles en la actualidad, métodos basados en la
remediacion de suelos por hidrocarburo, se discutieron estudios de laboratorio y de campo,
asi como impactos ambientales y perspectivas de los tratamientos de los suelos basados en
AOP, concluyendo que las AOP han demostrado en laboratorio y a gran escala ser un método
factible para la remediacién de suelos contaminados por hidrocarburos [19].

En 2019, Ossai y colaboradores proporcionaron una vision general de las diversas
tecnologias de remediacion y tratamiento, enfocandose en tratamientos biorremediacion,
bioatenuacion, biugmentacion, biotransformacion, cultivo de tierra, barreras fisicas, tapado
de superficie , extraccidon de vapor del suelo, tratamientos quimicos como solidificacién.
Concluyendo que hay una variedad de remedicién, pero no existe un método Unico que sea
el mas apropiado para todos los contaminantes ya que depende del tipo y de la variedad de

condiciones especificas del sitio [20].

En 2019, Marsh y colaboradores investigaron la influencia relativa de minerales de arcilla 'y

minerales asociados a partir de XRD, SEM, TGA y FTIR para la activacion alcalina (cemento



orgénico) , obteniendo que los minerales asociados a la arcilla determinan la fase, mientras
que la mayoria de los minerales asociados tuvieron una influencia insignificante , la
compensacion entre Na, Al y la concentracion de NaOH, en el disefio de la mezcla, significa
que los suelos de menor plasticidad, son mas adecuados, destacando que los minerales
arcillosos son los determinantes principales y éptimos para cementos organicos [21].

En 2013, Pinedo y colaboradores evaluaron la Calidad del suelo (62 muestras), mediante las
concentraciones de Hidrocarburos totales de petréleo (TPH), Hidrocarburos arométicos
policiclicos (HAP),Hidrocarburos volatiles aromaticos como el benceno, tolueno,
etilbenceno y xilenos (BTEX), indicando que 18 de las 62 muestras tienen concentraciones
inaceptables de TPH sobre concentraciones de HAP, 25 muestras gravemente contaminadas,
centrandose en la correlacion, entre concentraciones de TPH-HAP, 17 muestras presentan
inaceptables de TPH-HAP, 36 muestras por debajo de su valor de intervencién (IV), una
muestra tenia una concentracién de TPH por encima5000 mg / kg pero concentracion de HAP
por debajo de 40 mg / kg, mientras que 8 las muestras presentan concentraciones de PAH por
encima de IVPAH pero concentraciones de TPH y 16 muestras se ven afectadas
individualmente por al menos una de los compuestos BTEX. Y obteniendo que los derivados
involucrados son el keroseno y la gasolina, sugiriendo que TPH no es para llevar a cabo una

evaluacion del suelo en funcion de petréleo ligero [22].

En 2016, Bissada y colaboradores realizaron un analisis que consisti6 en separar el petréleo
crudo en fracciones de hidrocarburos saturados, hidrocarburos aromaticos, resinas y
asfaltenos (SARA), por columnas y obteniendo que el crudo analizado las resinas y asfaltenos
eran inferiores al 1% y saturados mayores al 50% Yy aun asi obtenidos estos resultados se
revelo que tiene problemas significativos con la inconsistencia entre laboratorios, separacion
fraccional incompleta y mala precision, sugiriendo la tecnologia de separacion AMD-HPLC-
SARA que se caracteriza por su alta eficiencia, eliminacion de la contaminacion cruzada y

alta reproducibilidad en comparacion con los métodos tradicionales [23].

En 2016, Ashorri y colaboradores realizaron la técnica SARA de 7 tipos de crudos con
diferentes componentes de acuerdo a IP-43 y ASTM-D893-69 y calculando el indice de

inestabilidad coloidal, teniendo como resultado que cada una de las fracciones obtenidas
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influye en la estabilidad del petréleo crudo, el aceite estable tuvo valores més altos de
fracciones polares, es decir para asfaltenos, resinas y aromaticos, la fraccion no polar causa
saturacion de crudo teniendo también un rol importante en la estabilidad, concluyendo que
la estabilidad de los asfaltenos en los crudos analizados es un fendmeno relacionado con
todos los componentes del mismo y no se puede asociar a uno solo o tratar individualmente
[24].

En 2018, Wei y colaboradores presentaron la determinacion integradora de fracciones SARA
de un crudo extra pesado durante su combustion y se revelo que las fracciones de asfaltenos
y resinas desempefian un papel clave para determinar la via de combustion de este petroleo,
observando que las fracciones estaban en orden de asfaltenos>resinas> aromaticos>
saturados y que esta Ultima era sensible a temperatura elevada. Estableciendo que las
fracciones de asfaltenos jugo el papel predominante en la determinacion de la cinética de la

combustion del aceite, también contribuyendo en gran medida a la formacién de coque [25].

En 2018, Rudyk realiz6 varios indices de estabilidad coloidal e indices de asfaltenos, a partir
petrleo convencional, pesado, arena de petroleo, asfalto natural y residuos obtenidos en
procesos de refinacidn. Esto a partir de analisis SARA para caracterizar mezclas de petroleo
obteniendo que el aceite convencional presenta mayor contenido de saturados, los aceites
pesados tienen rangos de 50 % de saturados y 50 % resinas y aromaticos < 50 %, arena de
petroleo tienen un 44 % de resinas y 58% de saturados, residuos de refineria presentan
saturados < 55 %, resinas < 65 % . Concluyendo que la asociacion entre resinas y aromaticos

es positiva para aceites convencionales y negativo entre la arena de petroleo y residuos [26].

En 2019, Osorio y colaboradores desarrollaron un método para determinar los grados API a
partir de la abundancia de grupos funcionales polares y grupos de alifaticos de 22 muestras
de la region sur de México donde se obtuvieron 8 bandas diferentes 4 correspondientes a
saturados y 4 a grupos funcionales polares (Carbonil-aromaticos), aromaticos-alquenos (C-
C), sulfunilo y éter. Y haciendo correlaciones de grupos funcionales, tomando grados API de

referencia realizaron un modelo de regresion, obtuvieron con precision los grados API [27].

11



En 2019, Versan y colaboradores a partir de la técnica RMN y ecuaciones realizaron la
prediccidn de fracciones SARA de petroleo crudo de gravedades API que oscilan entre 16 y
32. Obteniendo que los factores de aromaticidad del carbono aumentan con el aumento de la
gravedad del petrdleo, por lo tanto los crudos ligeros tienen factores de baja aromaticidad,
desde las fracciones que contienen estructuras altamente aromaticas como resinas y los
asfaltenos estan en porcentajes bajos en aceites ligeros, concluyendo que para la prediccién

de fracciones SARA se correlacione en factores de aromaticidad [28].

2006, Delgado y colaboradores realizaron un estudio geoeléctrico con el método de sondeo
eléctrico vertical en la variante de tomografia, de un sitio contaminado por hidrocarburo
relacionado con una fuga en la linea de un ducto, obteniendo modelos 2D en secciones y
mapas del subsuelo, localizando dos zonas contaminadas dentro de un acuifero, concluyendo
que en zonas no contaminadas los pardmetros de resistividad presentan valores cercanos a

los reales, mientras que en zonas contaminadas se obtienen valores anémalos [29].

En 2006, Delgado y colaboradores realizaron una campafia geoeléctrica aplicando sondeo
eléctrico vertical, para caracterizar una zona contaminada por hidrocarburo, ayudando a
definir la pluma contaminadora y delimitar la frontera geoeléctrica de un suelo limpio de
suelo contaminado, a partir de inversiones petrofisicas, obteniendo resultados de inversion
2D de resistividad y un modelo petrofisico, interpretando que las zonas de méaxima
contaminacion estan asociadas con la presencia de hidrocarburos en fase libre en el subsuelo

y valores resistivos altos debido a una contaminacion reciente [30].

En 2012, Delgado y colaboradores realizaron dos técnicas para la estimacion de contenido
de arcilla, porosidad y capacidad de intercambio catiénico a partir de mediciones eléctricas,
la primera basada en mediciones de resistividad del suelo en laboratorio y la segunda
aplicando tomografias eléctricas resistivas y mediciones de resistividad de muestras de agua
subterranea, obteniendo resistividad del agua de 3.2 Ohm.m con salinidad de 1.9 g/L, con
niveles friaticos de 10m con textura arenosa del suelo con alta permeabilidad, demostrando
tanto que la tomografia eléctrica resistiva como la medicion de la resistividad del agua y la

medicion de resistividad del suelo, son eficientes para obtener parametros petrofisicos [31].
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En 2013, Castro y colaboradores utilizaron dos métodos para caracterizar un sitio
contaminado por hidrocarburo, muestreo de suelo (42 muestras) y analisis quimico como
método directo basado en la NOM-138-SEMARNAT/SS-2003 y tomografia eléctrica
resistiva como método indirecto, detectando que el contaminante principal en el subsuelo es
diésel siendo el volumen de suelo afectado aproximadamente de 1301 metros cubicos,
concluyendo que de las 42 muestras analizadas, nueve sobrepasan los limites permisibles de
hidrocarburo fraccion media y se observando en las tomografias que la contaminacién es
puntual y no se aprecia la migracion del contaminante a mayores profundidades y extensiones
de area [32].

En 2014, Delgado y colaboradores utilizaron la técnica de tomografia eléctrica resistiva,
Perfilaje electromagnético y de medicion de compuesto organicos volatiles para definir la
pluma de contaminacion, las anomalias de compuestos organicos volatiles con derrame
reciente indicaron que una gasolinera localizada en el area de estudio es una fuente de
contaminacion activa, encontraron también zonas con contaminacion madura definidas con
Perfilaje electromagnético y tomografia correspondiendo con anomalias de baja resistividad
debido a los procesos de degradacion del hidrocarburo, concluyendo que los métodos
indirectos son herramientas eficientes para sitios contaminados con hidrocarburos y con los
resultados de los altos valores de COV se identifico la presencia de gasolina fresca y su

migracion [33].

En 2014, Blondel y colaboradores realizaron una campafia geoeléctrica para delimitar un
derrame masivo por hidrocarburo debido a un colapso de una tuberia de petroleo en 2009,
obteniendo tomografias 2D en las cuales se observaron anomalias de baja resistividad y
resistividades cercanas a los parametros reales que componen el suelo, encontrando limites
de suelos contaminados y no contaminados, concluyendo que entre mas antiguo sea el
derrame, los valores resistivos bajan debido a la biodegradacion del petréleo y por lo tanto
los parametros de resistividad son un buen indicador de la presencia de petroleo parcialmente
degradado [34].

En 2015, Wang y colaboradores aplicaron la combinacion de tres métodos: frecuencia de

dominio electromagnético (FDEM), tomografia eléctrica (ETR) y radar de penetracion
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terrestre (GPR) para evaluar un sitio contaminado con metales pesados, y observando que
aplicando el GPR que a los 1.2m de profundidad habia concreto y que los reflejos de la sefial
a metros mas abajo tuvo difracciones del metal sospechoso (acero), mientras que ETR mostro
en el modelo 2D una lata resistividad continua en el estrato infiriendo que se encontraba los
fondos del tanque almacenador del metal y ratificando con la baja resistividad en la zona de
descanso del fondo del tanque metros mas abajo, y el FDEM mostro que la conductividad
de la superficie fue superior a las 100 mS/m en areas donde se encontrd lodo y en areas sin
lodo conductividad de 60 mS/m por lo tanto los valores altos determinan el area y la

integridad de los suelos [35].

En 2016, Liu y colaboradores realizaron la evaluacion ambiental de un sitio contaminado por
cromo en laboratorio mediante pruebas resistivas, demostrando como la resistividad de la
muestra de suelo cambia con la concentracion de cromo en tres niveles diferentes de agua,
cuando la concentracion de cromo es baja de 0 a 750 mg a resistividad disminuye
rapidamente en comparacién con una muestra no contaminada y cuando los valores de cromo
en agua son superiores a 4000mg tiene aumentos de alta resistividad lentos pero uniformes,
analizando que a mayores concentraciones de cromo y agua los valores de resistividad
cambian significativamente y para la deteccion de contaminacion por cromo proponen el

rango de 500 mg por kg [36].

En 2017, Steelman y colaboradores examinaron las respuestas geofisicas desde la superficie
durante 72 dias de la migracion de metano asociado con el desarrollo de petréleo
convencional y no convencional (gas Shale), aplicando Radar de penetracién
electromagnética (GPR) y tomografia eléctrica (ERT) , obteniendo en las tomografias 2D
que toda la parte superficial estd contaminada, la presencia del gas en un acuifero somero,
también observando la emanacion del gas viene de una profundidad de méas de 10m y que los
resultados obtenidos con GPR coinciden ya que se presentan reflexiones andmalas en las mis
zonas. Concluyendo que desde el primer dia encontraron anomalias de alta resistividad y que

esta asociado en la saturacion del gas en los poros [37].

En 2018, Delgado y colaboradores implementaron la metodologia de geolectrical 6ptima para

caracterizar sitios contaminados con petroleo, que consistio en Perfilaje electromagnético,
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tomografia resistiva, modelado de inversion petrofisica ,asi definiendo la geometria del
penacho y poder disefiar un proceso de recuperacion, Teniendo como resultado, porcentajes
de arena, limos y arcillas prediciendo valores de resistividad que se iban a obtener en campo,
un mapeo electromagnético, que ubico zonas someras contaminadas en extension, en la
tomografia obtuvieron, resistividades bajas, someras de aproximadamente 4m, lo que indico
que era un derrame antiguo, siendo factible que estos métodos son herramientas eficientes

para una evaluacion en diferentes entornos geologicos-geograficos [38].
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Capitulo Il

2. Marco teorico

En los dltimos afios, la contaminacion en general ha incrementado por acciones
antropogénicas y se ve reflejado en los cambios que ha tenido el planeta, como el
calentamiento global. Los suelos han sido afectados de una manera directa por las plantas
petroquimicas, mineras, petroleras, entre otras. En este capitulo se muestran los fundamentos

teoricos de las técnicas y metodologias utilizadas en el desarrollo del trabajo de investigacion.
2.1. Generalidades del suelo.

El suelo es un agregado de particulas organicas e inorganicas con organizacion definida y
propiedades que varian ‘“vectorialmente”. Generalmente, en la direccion vertical sus
propiedades cambian mucho mas rapido que en la direccién horizontal, como lo son textura,
estructura, color, permeabilidad, porosidad, drenaje, etc. La interpretacidn del suelo varia de
acuerdo con los intereses respectivos. Para el agronomo, el suelo es la parte superficial de la
corteza terrestre capaz de sustentar vida vegetal; para el gedlogo, el suelo es todo material
intemperizado en el lugar en que ahora se encuentra y con contenido de materia organica
cerca de la superficie, que puede ser desde un relleno de desperdicio hasta una arenisca

parcialmente cementada o de lutitas suaves [39].
2.2. Agentes generadores del suelo.

Los suelos provienen de la desintegracion y/o alteracion fisicoquimica de una roca
preexistente y presentan caracteristicas diferentes si la alteracion es fisica o quimica. Cuando
el efecto alterativo de las rocas se lleva a cabo por medios fisicos, se produce un suelo con la
misma composicion de ellas. Cuando el proceso por medio del cual se produce el suelo es un
efecto quimico, la constitucion mineraldgica resultante es diferente a los que poseia la roca
madre. Entre los agentes fisicos que producen los cambios en las rocas figuran el sol, el agua,

el viento y los glaciares.
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Cuando el sol actta sobre el suelo, calienta mas su capa exterior que su interior provocando
diferencias de expansion que generan esfuerzos muy fuertes, esto da como resultado una
ruptura de la capa superficial y el desprendimiento de la misma. El agua en movimiento es
un importante elemento de erosion, al arrastrar los fragmentos angulosos y provocar la
friccién de unos contra otros, los desgasta redondedndolos como los cantos rodados de los
rios. El efecto del agua como agente fisico es en forma de lluvia, al caer sobre las superficies
pétreas llena sus cavidades, abre grietas y tiende a llenar los espacios de las rocas; si entonces
se congela, ejerce fuerte poder de fracturacion en la roca que la encierra y se produce la
desintegracién en un corto periodo de tiempo. El viento también contribuye a la erosion del
suelo, cuando arrastra arenas, como el caso de los médanos y los loess [40].

Los agentes quimicos principalmente son la oxidacion, la carbonatacion y la hidratacion. La
oxidacion es la reacciéon quimica que puede ocurrir en las rocas al recibir el agua de lluvia,
ya que el oxigeno del aire en presencia de humedad, reacciona quimicamente produciendo el
fendmeno de oxidacién. La carbonatacion es el ataque que produce el &cido carbénico y el
agua sobre las rocas que contienen fierro, calcio, magnesio, sodio y potasio. La hidratacion
es la adicion del agua a la estructura de un mineral para formar compuestos quimicos que

contienen nuevos minerales [40].
2.3. Componentes mineraldgicos del suelo.

Los suelos estan constituidos por diferentes tipos de minerales de acuerdo a las rocas

preexistentes de donde provienen, estos pueden ser [41]:

e Filosilicatos.
Son la clase mas comun de los minerales del suelo, también conocidos como capas
de silicatos. Estos minerales consisten en:
Aluminio en coordinacion octaédrica con Oxigeno (H) que estan vinculados a (ii) una
(1:1) o dos (2:1) ldaminas de Silicio en coordenadas tetraedricas con Oxigeno.

e Alofano e Imogolito.
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Son minerales de aluminosilicato hidratados. Estos minerales pueden influir
fuertemente en los procesos quimicos del suelo debido a su alta area superficial y
reactividad. Son comunes en los horizontes de suelo de Andisoles y Spodosoles.

e Oxidos metalicos, hidroxidos y oxihidroxidos.
Es una clase comun de minerales en los suelos, que incluye 6xidos, hidroxidos y

oxihidroxidos de metales como el hierro, aluminio y manganeso.

2.4. Tipos de suelos:

Los suelos residuales se forman in situ por la intemperizacion quimica de las rocas, y puesto
que jamas han sido perturbados fisicamente, conservan las caracteristicas geoldgicas

menores del material rocoso de origen [42].

Los suelos sedimentarios son transportados y depositados por la acciéon de rios, mares,
glaciares y vientos. En general, el mecanismo de sedimentacion regula la granulometria
(tamafo de las particulas), sus variaciones, estratigrafia y uniformidad de las capas
edafologicas [43]. En la Figura 2.1, se muestra el mapa de la Republica Mexicana clasificada

por el tipo de suelo que prodomina segln la edafologia.
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Figura 2.1. Mapa edafoldgico de la Republica Mexicana INEGI (2009). Se observa la clasificacion
de los diferentes tipos de suelo a lo largo del pais, esta clasificacion se hace de acuerdo a la
composicién de la materia organica y clima predominante.

2.5. Propiedades fisicas de los suelos.

Los materiales que estan presentes en los suelos naturales se clasifican en cuatro tipos, segun

a la escala granulométrica propuesta por Udeem-Wentworth 1922 (Tabla 2.1).

e Arenas y gravas, materiales granulares no plasticos.

e Aurcillas, se componen de particulas mucho méas pequefias, exhiben propiedades de
plasticidad y son muy cohesivas.

e Limos, materiales intermedios en el tamafio de sus particulas, se comportan de modo
tipico, como materiales granulares.

e Materia organica, consta principalmente de desechos vegetales. El origen de las capas
de suelo o terreno (edafoldgicas) y la forma como se depositan, arroja mucha luz
sobre su naturaleza y variabilidad en el campo [44].
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Tabla 2.1 Escala granulométrica Udeem-Wentworth (1922).

mm Elemento Sedimento Roca Sedimentaria
256 Bloque gruesa
128
64 Canto . Rudita
322 fava media Conglomerado
16 .. Brecha
3 Guijarro
4
2 Granulo Gravilla fina
muy
1 muy gruesa gruesa
09'255 Arena ?nrggisj Arena ?:ég?: Arenisca
0.125 fina fina
0.062 muy fina muy fina
0.031 grueso grueso
LG Limo medio Limo medio Limonita
0.008 fino Fino
0.004 muy fino muy fino | Lutita
0.002
0.001 Arcilla Arcilla Arcillita

El suelo como las rocas presentan las mismas propiedades fisicas, s6lo que las rocas son un

material consolidado y el suelo no. Estas propiedades son:

2.5.1. Porosidad.

Es el volumen de huecos y define la capacidad de ésta para almacenar fluidos, Figura 2.3. Se
expresa por el porcentaje de volumen de poros respecto al volumen total del suelo, y
matematicamente se representa [45]:

P_Vt—Vs
TVt

Ec.1
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Donde:
Vt: Volumen Total del suelo (m?)

Vs: Volumen de las particulas solidad (m?)

%«9&@@5 (X

00000 SIS0t

Figura 2.3. Representacion de la porosidad de un material.

2.5.2. Permeabilidad.

Es la capacidad que tiene un material de permitirle a un flujo que lo atraviese sin alterar su
estructura interna. Se afirma que un material es permeable si deja pasar a través de él una
cantidad apreciable de fluido en un tiempo dado (Figura 2.4), e impermeable si la cantidad

de fluido es despreciable [45].

_ KA dP Ec.2
TR
dl

(i” = Ec.3

Donde:

A: Area de flujo (cm?)

Q: Gasto o caudal volumétrico (cm®S)

dP: Diferencia de presiones a la entrada y salida del permeametro (kPa).
dl: Longitud del medio poroso (cm).

M: Viscosidad del fluido (cP).
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K: Velocidad de filtracion.

Figura 2.4. Representacion de la permeabilidad.

2.5.3. Conductividad.

La conductividad en el suelo y rocas es la capacidad que tienen de permitir el paso de la
corriente eléctrica a través de si (Figura 2.5). También es definida como la propiedad natural
caracteristica de cada cuerpo que representa la facilidad con la que los electrones (y huecos

en el caso de los semiconductores) pueden pasar por él [46].

1 Ec.4
0 =-
p

Donde:
6: Conductividad (Sm™)
p: Resistividad (€2.m)
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Figura 2.5. Representacion de la conductividad.

2.5.4. Resistividad.

La resistividad eléctrica de las rocas puede variar, esta en funcion de diversos factores como
la porosidad, la permeabilidad, temperatura, saturacion de fluidos, la quimica de los fluidos,
ademas del grado de fracturamiento y los minerales que componen las rocas [46].

21 Ec.5
p_()'

Donde:

o: Conductividad (Sm™)
p: Resistividad (Q.m)
La resistividad p es un parametro caracteristico de los medios conductores su unidad en el

sistema internacional es el Q.m (Ohm-metro). El parametro inverso la conductividad o se

expresa en Siemens/metros [47].

En un medio conductor homogéneo e isotrdpico, el valor de la resistividad es igual en
cualquier punto y direccion del medio [47]. En términos reales es muy dificil, si no imposible,
considerar un terreno homogéneo. La naturaleza propia de su constitucion y por estar
sometido a los efectos climaticos hace que, aun en el caso de tener un terreno constituido por

un solo material, existan variaciones en la resistividad con respecto a la profundidad,
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principalmente por la variacion del nivel freatico y el grado de compactacion del material.

Algunos otros factores que influyen en la resistividad del suelo son:

e Tipo de suelo

e Porcentaje de humedad

e Composicion quimica

e Temperatura

e Estratificacion del suelo

e Mezcla de diferentes tipos de materiales

e Concentracion de las sales disueltas en la humedad del suelo.

En la Tabla 2.2, se muestran las resistividades que presentan los diferentes materiales de los
que esta compuesto el suelo y las rocas. Los rangos de resistividades o las variaciones que se
muestran para cada material, son debidos a perturbaciones secundarias, como el grado de

humedad, tipo de clima, acciones antropogeénicas, etc.

Tabla 2.2. Resistividades de materiales geoldgicos y residuos. J. L. Astier (1996)

Aguas y rocas Resistividad (Qm)
Agua de mar 0.2
Agua de acuiferos aluviales 10-30
Agua de fuentes 50-100
Arenas y gravas secas 1000-10000
Arenas y gravas con agua dulce 50-500
Arcillas 0.5-5
Margas 2-20
Calizas 20-100
Areniscas arcillosas 300-10000
Areniscas cuarciticas 50-300
Tobas volcanicas 20-100
Lavas 300-10000
Esquistos grafiticos 0.5-5
Esquistos arcillosos 100-300
Esquistos sanos 300-3000
Gneis, granito alterado 100-1000
Gneis, granitos sanos 1000-10000
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2.6. Contaminacion.

El Antropoceno denota un comportamiento reciente distinguido por la alteracion transversal
y desproporcionada en todos los ecosistemas de la Tierra, particularmente por el uso de
energia proveniente de la extraccion y utilizacion de combustibles fdsiles [48].

Por tanto, la contaminacion es la presencia de sustancias o formas de energia no deseables
en concentraciones tales que puedan afectar la comodidad, la salud y el bienestar de las
personas [49]. La contaminacion del agua, aire y suelo estan muy relacionas entre si y no se
pueden separar. Los contaminantes pasan facilmente de un medio a otro, lo que complica la

solucion a estos problemas.
2.6.1. Contaminacion del suelo.

Son todos los cambios en sus caracteristicas fisicas, quimicas o bioldgicas, que por su
naturaleza, dimension o duracién en el tiempo resulte incompatible con sus propiedades
funcionales de uso [50]: Un suelo contaminado perjudica el medio ambiente, la salud y el

valor monetario. Algunas de las principales funciones del suelo son [51]:

e Actuar como filtro regulador durante la recarga de acuiferos y proteccion de éstos.

e Llevar a cabo ciclos biologicos, biogeoquimicos y de red trofica.

e Constituir un habitat bioldgico y de reserva para la preservacion de especies y
diversidad genética.

e Ser base fisica para produccion de alimentos.

e Ser productor de recursos forestales.
2.6.2. Contaminacion puntual del suelo.

Es causada por un evento especifico o una serie de eventos dentro de un area determinada en
la que los contaminantes son liberados al suelo y la fuente e identidad de la contaminacion

son facilmente identificables [52].
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2.6.3. Contaminacién difusa del suelo.

Es una contaminacion que se propaga por areas muy extensas, se acumula en el suelo y no
tiene una fuente Unica o facilmente identificable. La contaminacién difusa se presenta donde
la emision, transformacion y dilucion de contaminantes en otros medios ha ocurrido

previamente a su transferencia al suelo [52].
2.6.4. Peligros toxicoldgicos para la salud humana.

Los suelos contaminados pueden tener efectos muy diversos, desde riesgo tdxico para la
salud humana hasta pérdidas de recursos naturales y economicos. Los principales peligros

que puede suponer un suelo contaminado son [53]:

e Peligro toxicologico para la salud humana: -
o Por inhalacion: problemas alérgicos y respiratorios. -
o Por ingestion, por desconocimiento al cultivarse suelos contaminados. -
o Por contacto directo con la piel, alergias y problemas cutaneos en trabajadores
que manipulan este tipo de suelos.

e Contaminacion de aguas superficiales y subterraneas y, por tanto, también de los
cultivos y animales de granja por utilizacion de dichas aguas para regadio y en las
granjas.

e Volatilizacién de determinados compuestos, con la consiguiente contaminacion
atmosférica y riesgos para la salud.

e Peligros fisicos, como explosion o fuego, corrosion de estructuras o alteracion en las
propiedades mecanicas del suelo.

e Degradacion paisajistica: provocada por el vertido indiscriminado de residuos sélidos

agricolas.
2.7 Tipos de contaminacion.
Exisen una variedad de sustancias que afectan de una manera directa al suelo y subsuelo

alterando sus propiedades.
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2.7.1. Natural o enddgena.

Es el proceso de concentracion de toxicidad entre los que determinan algunos elementos
metalicos presentes en los minerales originales de algunas rocas. Esta contaminacion sucede
por la presencia en el suelo de compuestos naturales causados por los desequilibrios que

crean las deposiciones atmosféricas y las precipitaciones del agua [54].
2.7.2 Sustancias quimicas o metales pesados.

Es generada por aquellas sustancias que son producidas por el hombre como son los

pesticidas y solventes [55].
2.7.3. Infiltracion.

Se desarrolla cuando el agua de la superficie se infiltra en el suelo, dénde el efecto que
provoque va a depender directamente de la cantidad del agua en superficie y del tipo de suelo
(porosidad) [56].

2.7.4. Eliminacion de residuos.

La acumulacion de residuos en un lugar determinado genera la contaminacion directa del

suelo tras su degradacion, exposicion al ambiente y lixiviacion [57].
2.7.5. Por escorrentia.

Por arrastre de contaminantes como los fertilizantes, el petr6leo y los plaguicidas, debido a
la presencia de nieve o lluvias que erosionan y se filtran en el suelo [58].

2.7.6. Instalaciones comerciales e industriales abandonadas.

Llamado como la contaminacion de un terreno baldio que determinadas industrias y
comercios dejan abandonados. Estos mayormente poseen concentraciones de elementos,

contenedores y tambores que tienen contaminantes ambientales y residuos peligrosos [58].
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2.7.7. Por Hidrocarburos.

La industria del petréleo en su conjunto ha tenido un impacto negativo en materia ambiental.
Debido a la amplia gama de productos derivados del petréleo, no ha sido posible evaluar
cuantitativamente la contaminacion involucrada desde la fase de explotacion hasta la

obtencion de los productos petroguimicos basicos.

El suelo es afectado debido a descargas de aguas residuales generadas durante la perforacion
de pozos petroleros, en la extraccion de liquidos, por la refinacion y en la produccion de
petroquimicos. Las instalaciones poseen riesgos inherentes de fugas de petréleo, diésel y
gasolina por roturas de los ductos, en la filtracion de aguas aceitosas desde las presas y los
derrames por inundaciones durante el periodo de lluvias. Ademas, la transportacion de
petroleo crudo y productos refinados en buques tanques y tuberias tienen implicita la

posibilidad de derrames que pueden contaminar suelo [59].
2.8. Petroleo.

El petroleo es una mezcla heterogénea de compuestos organicos de estructura variada,
principalmente hidrocarburos insolubles en agua. En general, es posible agrupar los
constituyentes del petréleo en cuatro grupos organicos bien definidos: Saturados,
Aromaticos, Resinas y Asfaltenos. Este conjunto es conocido como SARA [60]. El petrdleo
es un liquido viscoso cuyo color varia entre amarillo y pardo obscuro hasta negro, con reflejos
verdes. Ademas, tiene un olor caracteristico y flota en el agua. También es conocido como
petroleo crudo o simplemente crudo. Se produce en el interior de la tierra, por transformacion
de la materia organica acumulada en sedimentos del pasado geoldgico y puede acumularse
en trampas geoldgicas naturales, de donde se extrae mediante la perforacion de pozos.

El nimero de 4&tomos de carbono y la forma en que estan colocados dentro de las moléculas
de los diferentes compuestos proporciona al petroleo diferentes propiedades fisicas y

quimicas.

Mientras mayor sea el contenido de carbono en relacion al del hidrégeno, mayor es la
cantidad de productos pesados que tiene el crudo. Esto depende de la edad y caracteristicas
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de los yacimientos. No obstante, se ha comprobado que entre mas maduros son los
yacimientos, tienen mayor cantidad de hidrocarburos gaseosos y solidos, y menos proporcion
de liquidos en su composicion.

Es petréleo es un recurso natural no renovable y es actualmente es la principal fuente de
energia en los paises desarrollados. El petréleo liquido puede presentarse asociado a capas
de gas natural en yacimientos que han estado enterrados durante millones de afios, cubiertos

por los estratos superiores de la corteza terrestre.

Debido a la importancia fundamental para la industria manufacturera y el transporte, el
incremento del precio del petrdleo es responsable de grandes variaciones en las economias

locales y provoca un fuerte impacto en la economia global [61].
2.8.1. Composicion de petréleo.

El petréleo estd formado principalmente por compuestos de hidrégeno y carbono. La
variacion en su composicion depende del tipo de yacimiento de procedencia, pero en
promedio se considera que contiene entre el 83-86% de carbono y de 11-13% de hidrogeno.
El petréleo contiene ademas otros compuestos que se encuentran dentro del grupo de
organicos, entre los que destacan los sulfuros organicos, que son compuestos de nitrogeno y
oxigeno. También hay cantidades de metales como el Fierro (Fe), Niguel (Ni), Cromo (Cr),
Vanadio (V) y Cobalto (Co), en el orden de partes por millon, ppm, [61].

2.9. Prospeccion de sitios contaminados.

En los estudios de caracterizacién de suelos contaminados, normalmente, se sigue una
aproximacion por fases, que, partiendo de la recopilacién de datos generales e historicos
sobre el emplazamiento y su evolucion con el paso del tiempo, y siguiendo con un
reconocimiento detallado del terreno y estudio del medio fisico, y sucesivas camparias de
muestreo y analisis, permiten establecer una clasificacion por sectores y grado de
contaminacion. Para la caracterizacidon y cuantificacion de la contaminacion, es de gran
interés, como paso previo, la utilizacion de instrumentos analiticos de campo, que permiten

la realizacion del analisis “in-situ”, con equipos portatiles, que permitan definir, de una forma

29



rapida, fiable y econdmica, la presencia de anomalias geoquimicas en los suelos y su
delimitacion, por ejemplo un analizador de espectrometria por fluorescencia de rayos X que

permite la identificacion de metales toxicos en el suelo [62].
2.9.1. Método Geoeléctrico.

El método Sondeo Eléctrico Vertical (SEV) es ampliamente utilizado en estudios de impacto
ambiental incluyendo el caso de contaminacion por hidrocarburos. EI método ha demostrado
ser Util para la caracterizacion del petrdleo en suelos durante las ultimas dos décadas, y se ha
modificado mediante la aplicacidén de una nueva técnica de campo denominada tomografia

de resistividad eléctrica e interpretacion de datos 2D [30].
2.9.2. Geoeléctrica.

Se define como el procedimiento de medicion y calculo matematico que permite obtener una
imagen, en dos o tres dimensiones, de la distribucion de la resistividad eléctrica del subsuelo.
En geofisica esta distribucidn de resistividades eléctricas esta asociada a distintos tipos de

suelos, inclusiones o deshecho presentes [63].
2.9.3. Objetivo de la prospeccion geoeléctrica-SEV.

Como se observa en la Figura 2.6, la prospeccion geoeléctrica-SEV consiste en la inyeccion
de corriente al terreno mediante electrodos de cobre o acero. A partir de estas mediciones se
puede determinar la resistividad del subsuelo. Para ello, los datos recabados son sometidos a
un proceso de inversion con el software Res2Dinv para realizar un analisis que permita
interpretar y conocer las caracteristicas de los materiales constituyentes. A partir de las
resistividades aparentes, se obtienen imagenes uni, bi y tridimensionales de la distribucion

de la resistividad eléctrica del subsuelo, tanto en secciones horizontales o verticales [64].
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Figura 2.6. Esquema de las lineas de corriente inyectada en el subsuelo, en donde A y B son los
electrodos de inyeccion de corriente y M y N son los electrodos de potencial.

2.9.4. Ecuaciones gue representan al método geoeléctrico.

En la Figura 2.7 se observan las partes que componen un arreglo geoeléctrico con sus

respectivos prefijos de electricidad y el comportamiento cuando se inyecta una corriente [64].
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Figura 2.7. Aplicacion de la corriente eléctrica al terreno, se muestra la inyeccion de la corriente |
entre los electrodos A y B y se mide el potencial AV entre el par MN.
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La corriente ingresa hacia el subsuelo por electrodo A con una intensidad inicial 1a y emerge
por el electrodo B con una intensidad Is retornando al generador para cerrar el circuito.
Lo que da como resultado:

a+15=0 Ec. 6

La ley de Ohm se utiliza para explicar el comportamiento de la inyeccion de la corriente (Ec.

7), asi como el flujo de esta (Ec. 8).

[= v Ec.7
"R
Donde:
I: intensidad de la corriente (A)
V: Voltaje (V)
R: Resistencia (€2)
J=cE Ec.8

Donde:

J: Densidad de corriente (Am™).
6: Conductividad (S/m).

E: Campo eléctrico (N/C).

2.9.5. Arreglos Geoeléctricos-SEV.

Existen diferentes configuraciones electrddicas, cada una con ventajas y desventajas. Estos
arreglos utilizan 4 electrodos; dos de induccion de campo eléctrico, y dos de potencial. Los
de induccidn producen la circulacion de corriente por medio del transmisor, y los de potencial
miden la diferencia de potencial entre ambos. Los cuatro electrodos se encuentran en una
misma linea. El procedimiento consiste en introducir los electrodos en el suelo

distribuyéndolos en funcion del arreglo a utilizar [65].
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2.9.6. Arreglo electrodico Dipolo-Dipolo.

Este arreglo consiste en cuatro electrodos dispuestos en forma lineal ~ABMN- sobre un perfil
lineal como se muestra en la Figura 2.8. El espaciamiento entre los electrodos de corriente es
determinado por el factor “a” que es la misma distancia entre los electrodos de potencial.
Ademas, este arreglo tiene otro factor denominado “n”. Para los estudios con este arreglo, el
factor “a” se mantiene fijo y el factor “n” (el espacio que existe entre el punto de atribucién
o0 inicial y AB) se va incrementando y con esto se busca aumentar la profundidad de
exploracion. El arreglo Dipolo-Dipolo presenta una alta resolucion en los contrastes laterales
de resistividad, tiene una resolucion mayor en niveles cercanos a la superficie y es el arreglo
gue presenta un mayor numero de mediciones, por lo tanto, es eficiente para encontrar
estructuras verticales tales como cavidades, pero poco efectivo para encontrar estructuras

horizontales tales como diques o capas sedimentarias [66].

na

L

Figura 2.8. Disposicion de los electrodos en el arreglo Dipolo-Dipolo.

La ecuacion que calcula la resistividad aparente es:
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Ec.9

p=mn(n+1)(n+ 2)a (ATV>

Donde:

m: 3.1416

n: Espacio entre el punto Inicia 0 a B, Punto Inicial 0 a M (m)
AV: Diferencia de potencial medido (V)

I : Corriente Inyectada (A)

a: espacio entre electrodos AB y MN

2.9.7. Arreglo electrodico Schlumberguer

Los electrodos de potencial denominados M y N (Figura 2.9) guardan una distancia “a” entre
si, la distancia entre los electrodos de corriente denominados A y B se va multiplicando en

funcién de la distancia “a”, aumentando una cantidad “b” de veces se vaya requiriendo.

A M N B

| | |
l l l

Figura 2.9. Disposicion de los electrodos en el arreglo Schlumberguer.

Al no ser equidistantes los electrodos de potencial y de corriente, en la practica “a” debe ser
menor que 2/5 “b”, y que tal como los electrodos de corriente se desplazan hacia afuera, la

diferencia de potencial llega a ser tan pequefia que el voltimetro no la puede leer, y sera
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necesario incrementar la distancia de “a” para incrementar la diferencia de potencial que se
intenta medir.

Una vez que se han establecido las distancias apropiadas segun el objetivo del trabajo, se
toman las mediciones del potencial natural y del potencial inducido que existen entre los
puntos M y N, y la corriente que se suministra al suelo entre electrodos A y B, ofrece avances
importantes en lo que a logistica se refiere, ya que solo dos electrodos, se mueven. Ademas

de ser resolutivo en profundidad [66].

La ecuacidn para calcular la resistividad:

AV Ec.l
p=KT c.10

Donde:

K: Constante Geoeléctrica

AV : Diferencia de potencial medido (V)
I: Corriente Inyectada (A)

2.9.8. Arreglo electrodico Wenner.

En este arreglo los electrodos son equidistantes entre si (Figura 2.10) a una distancia
denominada “a” dependiendo de la profundidad que se quiera penetrar, ademas tiene
contornos casi horizontales en el centro del arreglo por esto casi no es sensible a los cambios
verticales en la resistividad del subsuelo. Sin embargo, es mas sensible a cambios

horizontales en la resistividad del subsuelo [66].
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Figura 2.10. Disposicidn de los electrodos en el arreglo Wenner.
Ecuacién que determina la resistividad:
p= ZnaATV Ec.11
Donde:
n:3.1416
a: Espacio entre electrodos equidistantes (m)
AV : Diferencia de potencial medida (V)

I: Corriente inyectada (A)

2.9.9. Arreglo electrédico Wenner-Schlumberguer.

Este arreglo es una combinacion de los arreglos Wenner y Schlumberguer, es decir, un
arreglo hibrido (Figura 2.11). Es llamado asi por el movimiento lateral que se aplica al arreglo
Schlumberguer, los electrodos AMNB se ponen simétricamente en linea, donde la distancia
de los electrodos de potencial MN es mucho menor que la de los electrodos de corriente AB.
Por lo tanto, este arreglo es sensible tanto a estructuras verticales (cambios en la resistividad
horizontal) como a horizontales (cambios en la resistividad vertical) [66].
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Figura 2.11 Disposicién de los electrodos en el arreglo Wenner- Schlumberguer.

La ecuacion para determinar la resistividad:

p =mn(n + 1)a¥ Ec.12

Donde:

IT: 3.1416

n: Espacio entreay B (m)

a: Punto inicial

AV: Diferencia de potencial medido (V)

I: Corriente inyectada (A)

2.10. Interpretacion.

Para la obtencion de iméagenes de la distribucidn de resistividades eléctricas del subsuelo en
dos dimensiones (Tomografia Geoeléctrica), es necesario recolectar una gran cantidad de
medidas de resistividad aparente en donde se contemple, por un lado, la distribucion vertical
en profundidad y, por otro lado, un perfil de las variaciones laterales fijada a una profundidad
de exploracion. Las prospecciones geoeléctricas se dividen en el sondeo eléctrico vertical
(SEV) vy la calicata eléctrica (C.E.), las cuales, realizando sus procesos de obtencion de la
resistividad eléctrica aparente de manera conjunta, se puede lograr u obtener un seudo-perfil
en dos dimensiones de la distribucion de resistividades eléctricas aparentes del subsuelo. Para

ello se implementan sistemas automaticos de prospeccion, en donde su automatizacion se
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aplica principalmente en realizar la conmutacion de electrodos y de registrar las medidas de

resistividad eléctrica aparente [63].

2.10.1. Software Resixp.

Es un software que a partir de los datos de las intensidades de corriente medidas, diferencias
de potencial en campo, distancias de medicion de las lecturas y arreglo electrodico, genera
curvas de resistividades en una dimension para poder interpretar el comportamiento del

subsuelo.

2.10.2. Software Res2Dinv.

Software disefiado para interpolar e interpretar datos de campo de prospeccién geofisica
eléctrica (sondeo 2D), de resistividad eléctrica (conductividad) y de polarizacion inducida
(Figura 2.12). La inversion de la resistividad y los datos de corriente continua (IP) se realiza
mediante el método de minimos cuadrados, que involucra el analisis de elementos finitos y
de diferencias finitas. El software puede manejar datos de cualquier conjunto de electrodos,
incluyendo Wenner (a, b, g), dipolo-dipolo, polo-dipolo en linea, polo-polo, Wenner,
Schlumberguer, Wenner-Schlumberguer polo-dipolo ecuatorial 'y arreglos no
convencionales. Interpolar los datos de la tierra, debajo del agua y las encuestas de pozos
cruzados. Permite la facil conversion y exportacion de datos a otro software de procesado

como (Surfer) para atenuaciones y correccion en escalas de colores [67].

RE
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RESZDIMNY -

Figura 2.12. Portada del Software Res2Dinv.
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Capitulo 11

3. Metodologia
La metodologia que fue empleada en este proyecto, se muestra en la Figura 3.1, la cual abarca
desde la caracterizacion del crudo, suelo y agua, como la delimitacién de la zona en el lugar

objetivo.

Caracterizacion y delimitacion de areas contaminadas en superficie y subsuelo
del campo Pitepec.

v

Caracterizacion.

Delimitacion.

Y

Geoeléctrica Optima

! | !
Crudo Suelo Agua
l l l Agua Suelo-Subsuelo
v
SARA -FTIR -Hidrocarburos | Resistividad l -Salinidad

-SEM-EDX TOtaI[eS de _Tomograﬂ'a
-Andlisis Granulométrico Petréleo en Eléctrica Resistiva
-Analisis Petroldgico Agua

Figura. 3.1. Diagrama de la metodologia desarrollada a lo largo del proyecto.
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3.1. Seleccién del area de estudio.

El area de estudio elegida para esta investigacion se encuentra en la parte norte del estado de
Veracruz, entre los municipios de Naranjos Veracruz y Chinampa de Gorostiza. Se encuentra
ubicada en las estribaciones de la sierra de Otontepec, en la cuenca petrolera Tampico-
Misantla, dentro del Campo petrolero llamado Pitepec, delimitado por un area de 50 km?. La
eleccion de la zona se deriva de la existencia de una presa de origen natural que manifiesta
emanacion de gases derivados de azufre, que en tiempos de lluvia se desborda y cubre las
zonas agricolas, ademas de los pozos de agua cercanos, provocando contaminacion del suelo

y subsuelo.
3.2. Toma de muestras de la zona a estudiar.

Para esta actividad se llevd a cabo la recoleccion de diferentes tipos de muestras para sus
posteriores caracterizaciones, con la finalidad de determinar contaminantes de origen

organico (hidrocarburos). Las muestras recolectadas fueron:

e Crudo caracteristico del Campo Pitepec.
e Muestras de suelo a diferentes profundidades (0, 30 y 60 cm).
e Sedimentos de la presa Chinampal.

e Muestras de agua de pozos, norias y presas.
3.3. Reactivos utilizados en el proyecto.

Para llevar a cabo las caracterizaciones mencionadas, se utilizaron los siguientes reactivos

enlistados en la Tabla 3.1.

40



Tabla 3.1. Reactivos utilizados en el proyecto.

No. Reactivo Formula Quimica | Pureza Marca
1 Tolueno CrHs 99% Sigma-Aldrich
5 Heptano C7Hae 99% Sigma-Aldrich
3 1-Hexeno CeH12 98% Sigma-Aldrich
4 Silica SiO2 99.8% | Sigma-Aldrich
5 Benceno CeHs 99% Sigma-Aldrich
6 Diclorometano CH2 Cl2 99.8% | Sigma-Aldrich
i 9 igma- i
7 Acido Clorhidrico HCL 371% Sigma-Aldrich
8 Clorobenceno CeHs Cl 99.8% | Sigma-Aldrich
5 p—— -
9 n-Hexadecadeno CisHaa 99% Sigma-Aldrich
10 IS0Ctano Cg Hus 98% Sigma-Aldrich
Sulfato de Sodio 99% Sigma-Aldrich
11 Anhidro Naz SO
3 —— -
12 | Tetracloruro de Carbon CCl 99.9% | Sigma-Aldrich
13 Cloruro de Plata AgNOs3 99.9% | Sigma-Aldrich
14 | Cromato de Potasio K2 CrOq4 99% Sigma-Aldrich

3.4. Caracterizacion y delimitacion de areas contaminadas en superficie y subsuelo del campo

Pitepec.

En este apartado se citan las metodologias que se desarrollaron a lo largo del proyecto para
la obtencion de las propiedades del crudo de la zona de estudio, del suelo muestreado y del

agua de los pozos circundantes al lugar de interes.
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3.4.1. Fraccionamiento de crudo por cromatografia liquida en columna abierta y empacada

(SARA).

Es un método de ensayo que cubre un procedimiento para separar cuantitativamente las
muestras de hidrocarburos en cuatro clases de grupos quimicos; Saturados, Aromaéticos,
Resinas y Asfaltenos, Ilamadas fracciones SARA, lo que permite la comprension del
comportamiento que tendra el fluido en las diferentes etapas de su procesamiento o estudio
[68]. Se realizaron mediante las metodologias establecidas por la norma ASTM D-6560, para
la precipitacion de los inorgénicos y los asfaltenos. Para las fracciones restantes de saturados,
aromaticos y resinas, se emplea la norma ASTM D4124-97, basandose en la solubilidad y

polaridad de cada fraccion respecto a un disolvente en la columna de cromatografia liquida

(Figura 3.2).
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Figura 3.2. Diagrama del método de fraccionamiento por columna de cromatografia liquida
(SARA).
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Descripcion experimental:

En este proyecto se caracterizd el crudo Aragdn mediante las metodologias establecidas por
las normas ASTM D-6560 (Anexo 1) y ASTM D4124-97 (Anexo 2). En este analisis, por
cada gramo de crudo se adicionaron 100 mL de tolueno para la separacion de los inorganicos
y posteriormente se agrego n-heptano para precipitar los asfaltenos de la muestra: El residuo
de esta separacion recibe el nombre de maltenos, los cuales contienen las fracciones polares
de saturados, aromaéticos y resinas, mismos que fueron separados mediante la técnica
cromatografia (Figura 3.2) empleando los disolventes 1-hexeno, benceno- heptano y
diclorometano, respectivamente. Mediante un proceso de normalizacion se obtiene el
porcentaje en peso correspondiente a cada fraccidn, determinando asi la composicion del

crudo.
3.4.2. Espectroscopia de Infrarrojo por Transformada de Fourier (FTIR).

Las técnicas espectroscopicas se fundamentan en la interaccion de la materia con la radiacion.
Esta interaccion provoca procesos fisicos como la absorcion o la dispersion (scattering).
Cuando una molécula absorbe o emite un fotdn, su estado energético cambia. En general,
este cambio se manifiesta como una variacion en la energia traslacional de la molécula y
como una modificacion en su estado electrénico vibracional o rotacional. Dado que las
energias asociadas a cada uno de estos cambios son diferentes, cada uno de estos procesos se
puede tratar de manera independiente. Exceptuando los cambios traslacionales, los estados
energéticos de las moléculas estan cuantizados, consecuentemente, los procesos de absorcion
y emision sélo pueden darse a determinadas frecuencias de los fotones. Para cada molécula
dada, su espectro de absorcion/emision constituye una "huella™ de la misma. Las absorciones
que se producen en la region espectral del infrarrojo involucran energias menores
comparadas con las energias de absorcion relacionadas con la estructura electronica de la

molécula (ultravioleta y visible) [69].

Sin embargo, no todas las vibraciones y/o rotaciones producen una absorcién de radiacion
incidente. Sélo los modos vibracionales y rotacionales de moléculas con momento bipolar

diferente de cero, o bien aquellos modos que induzcan un momento diferente de cero en la
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molécula son activos al infrarrojo. Para que exista un espectro rotacional activo en el
infrarrojo, se requiere que la molécula sea polar, mientras que para tener un espectro
vibracional activo en el infrarrojo basta que el movimiento vibracional de los atomos de la
molécula induzca un momento bipolar no nulo. En un interferometro Michelson el haz de
radiacion que procede de la fuente se divide mediante un espejo semipermeable
(beamsplitter) en dos haces parciales que se reflejan en dos espejos, uno fijo y otro mavil,
vuelven al beamsplitter y se recombinan en interferencia. Un desplazamiento del espejo
movil cambia el camino dptico en ese brazo del interferometro, introduciendo una diferencia
de fase entre los haces y, por tanto, un cambio en la amplitud de la interferencia. La intensidad
de sefial que llega al detector tras atravesar la muestra, representada como funcion de la
diferencia en la trayectoria de ambos haces (retardo) es lo que se llama interferograma
(Figura 3.3). Con una radiacion monocromatica se obtiene una sefial coseno, que en el caso
de caminos épticos idénticos en ambos brazos proporciona una interferencia constructiva sin
diferencia de fase entre los haces y por tanto una intensidad maxima. El resultado es un
interferograma (intensidad en funcion del tiempo) la cual se convierte via un algoritmo
matematico (transformada de Fourier) en un diagrama de intensidad en funcién de la

frecuencia (espectro) [70].

Laser de
He-Ne

Fuente IR |E|<

Detector

Espejo
Fijo

Divisor
De haz

Interferémetro

Muestra

Espejo Mévil

Figura 3.3. Diagrama del funcionamiento de la espectroscopia de infrarrojo por transformada de
Fourier (FTIR).
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Descripcion experimental:

Este analisis se realizo en un espectrofotometro Perkin Elmer, Spectrum 100 con el médulo
ATR de punta de diamante, colocando una alicuota de muestra sobre la punta del periférico.
Las muestras fueron secadas, molidas y se mezclaron con bromuro de potasio (KBr; 0.5-3%)
para empastillarlas. Antes del andlisis se volvieron a secar, ajustando para la mediciéon el
equipo en el rango de 900-3300 cm™* [68]. Posteriormente se analizaron las muestras que
incluyen, crudo Aragén, suelo (suelo limpio y suelos contaminados con el crudo de estudio),
la nomenclatura de las muestras se puede observar en la Tabla 3.2.

Tabla 3.2. Muestras de suelo analizadas por FTIR.

Nombre Nomenclatura
Crudo Aragén C1
Suelo con materia organica M1+MO
Suelo con materia organica contaminado M1C+MO

con hidrocarburo
Suelo M2
Suelo Contaminado M2C

3.4.3. Microscopia Electrénica de Barrido con Espectroscopia de Dispersion por Rayos X
(SEM-EDX).

El microscopio electrénico de barrido o SEM (por sus siglas en inglés Scanning Electron
Microscopy), es una técnica que utiliza un haz de electrones en lugar de un haz de luz para
formar una imagen ampliada de la superficie de un objeto. Es un instrumento que permite la
observacidn y caracterizaciones superficiales de muestras inorganicas y organicas. Tiene una
gran profundidad de campo, la cual permite el enfoque de una gran parte de la muestra. Esta
técnica brinda informacion topografica sobre la superficie de material analizado y el analisis
EDX proporciona informacion sobre su composicion quimica [71]. Esta técnica

esencialmente consiste en hacer incidir en la muestra un haz de electrones. Este hombardeo
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de electrones provoca la aparicion de diferentes sefiales que, captadas con detectores
adecuados, proporciona informacién acerca de la naturaleza de la muestra. La sefial de
electrones secundarios proporciona una imagen de la morfologia superficial de la muestra.
La sefial de los electrones retrodispersados muestra una imagen cualitativa de zonas con
distinto nimero atdmico medio, y la sefial de rayos X presenta los espectros e imagenes
acerca de la composicion de elementos quimicos en la muestra, como se muestra en el

diagrama de la Figura 3.4.
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Figura 3.4. Diagrama del funcionamiento de SEM-EDX.

Desarrollo experimental:

En la Tabla 3.3 se indican las muestras analizadas que fueron recolectadas en el area de la
presa Chinampal, a diferentes profundidades de separacion de 10 m en direccion vertical.
Previamente las muestras fueron secadas, colocandose en un porta muestras y recubiertas con
dos tipos de material, el primero mediante una capa de oro, para obtener las mejores
condiciones de imagen y el segundo con cinta de carbon para obtener el microanalisis de

rayos X y finalmente fueron montadas.
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Tabla 3.3. Muestras de suelo analizadas en SEM-EDX

Muestra Nomenclatura
1 M1
2 M2
3 M3

3.4.4. Analisis de granulometria por tamizado.

El andlisis granulométrico de un agregado se refiere a todo procedimiento manual o

mecénico, por medio del cual se pueden separar las particulas constitutivas de dicho agregado

segun su tamafio de particula, de tal manera que se pueden conocer y cuantificar las

cantidades en peso de cada tamafio que aportan al peso total. Para separar por tamafios se

utilizan las mallas de diferentes aberturas (75, 50, 19, 4.7, 2, 0.15 y 0.007 mm), las cuales

proporcionan el tamafio maximo de agregado en cada una de ellas (Figura 3.5). En la practica,

los pesos de cada tamafio se expresan, como porcentajes retenidos en cada malla con respecto

al total de la muestra. Estos porcentajes retenidos se calculan tanto parciales como

acumulados, ya que con estos Ultimos se procede a describir la tabla de valores de los tamafios

de particula del agregado [72].

Suelo a procesar

Caja de abastecimiento

Material retenido

Material filtrado

Figura 3.5. Esquema del proceso de andlisis granulométrico por tamizado.

47



Desarrollo Experimental:

En este analisis se estudiaron muestras del suelo de la zona, de acuerdo a la norma ASTM
D422-63 (Anexo 3). Se pesaron 5 kg de muestra, las cuales fueron secadas y degradadas en
un mortero hasta que las aglomeraciones de suelo quedaran totalmente pulverizadas, se
utilizaron 7 tamices de la marca FIIC, de tamafios (75, 50, 19, 4.7, 2, 0.15 y 0.007 mm), una
vibradora de tamices de la misma marca, una balanza Just Home MKZ-BAS-ACS209. Se
tomaron 2 kg de los 5 kg que fueron secados y pulverizados (Tabla 3.4), posteriormente se
vertieron en los tamices y se procedié a montarse sobre la vibradora de tamices por un tiempo
de 15 minutos a un periodo de 1400 rpm, después de este tiempo se desmontaron los tamices
y se recolectaron los sedimentos retenidos de cada tamiz y finalmente pesando esos
sedimentos y clasificandolos de acuerdo al porcentaje retenido en peso. Se realizaron 3

repeticiones, por cada muestra.

Tabla 3.4. Muestras de suelo analizadas por tamizado con nomenclatura.

Muestra Nomenclatura
Suelo 1 M1
Suelo 2 M2
Suelo 3 M3

3.4.5. Andlisis Petroldgico.

Es una técnica de identificacion de los constituyentes de un material, (suelo, roca,
sedimentos, etc.) de forma visual con ayuda de un microscopico estereoscépico a diferentes
magnificaciones, (Figura 3.6). Se pueden identificar, minerales, materia organica, inferir el

tipo de textura y su porosidad a partir del tamafio de grano de los sedimentos [73].
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Figura 3.6. Diagrama de la técnica petroldgica.

Desarrollo experimental:

Para esta técnica se utilizé un estereoscopio de la marca Carl Zeiss, una caja de Petri y una

fraccion de muestra de los suelos caracteristicos de la zona de estudio, una muestra somera a
0 cm, intermedia a 30 cm y otra a 60 cm de profundidad (Tabla 3.5), secados y degradados

de la misma forma como en la técnica de tamizado. Se vertié una porcién en la caja Petri, se

colocé en el microscopio y se procedié a describir las propiedades dpticas de los minerales y

cristalografia, asi como la identificacion de materia organica y su tamafio.

Tabla 3.5. Muestras de suelos analizadas petrologicamente.

Muestra Nomenclatura
1 M1-0cm
2 M2-30 cm
3 M2- 60 cm

49



3.4.6. Hidrocarburos totales de petrdleo en agua (TPH).

Los hidrocarburos totales de petroleo describen un grupo extenso de sustancias quimicas
derivadas de petréleo crudo. Se les llama hidrocarburos porque casi todos los componentes
estan formados enteramente de hidrégeno y carbono. La cantidad de TPH que se encuentra
en una muestra son un indicador general del tipo de contaminacion que existe en el sitio [74]
y su determinacion se basa a partir de la extraccion de compuestos organicos no polares de
la muestra, por su afinidad al tetracloruro de carbono y se determina cuantitativamente por
comparacion de las absorbancias leidas a una longitud de onda de 2930 cm™!
(correspondiente a la region media infrarroja del espectro electromagnético) por la técnica
FTIR como se puede observar en la Figura 3.7 El intervalo de concentracion del método es
de 0.1 mgL* a 40 mgL™.

Monocromador

Rayo de referencia

~—
T
b

#

_ﬁ Rayo incidente oy
Fuente de radiacion Tubode ~ (ransmitido Fotémetro
electromagnética muestra

Figura 3.7. Diagrama de la técnica de espectroscopia infrarroja electromagnética
Desarrollo experimental.

Para su determinacion se realiz6 el procedimiento descrito en la norma NMX-AA-117-SCFI-
2001 (Anexo 4), se midié un volumen total de 1 L de la muestra en una probeta y se
adicionaron 5 mL de &cido clorhidrico (HCL), se mezclaron y se midio el pH, asegurandose
que fuera menor o igual a 2, se transfirio la muestra a un embudo de separacion de 2 L y se
adicionaron 30 mL de tetracloruro de carbon (CCls), agitandose durante 5 minutos y
dejandose reposar para la separacion de las fases. Posteriormente filtrando la fase organica a
través del embudo de filtracion, con papel filtro previamente humedecido en tetracloruro de

carbon a un matraz volumétrico de 100 mL, se repitio dos veces méas con porciones de 30 mL
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de disolvente nuevo, combinando los tres extractos organicos dentro del mismo matraz
volumétrico, después se enjuago el papel filtro, el embudo y el extremo del embudo de
separacion con un total de 10 mL de tetracloruro de carbono. Se colectd el disolvente de
lavado en el matraz volumétrico y aforo a 100 mL con tetracloruro de carbono,
posteriormente se desecharon 10 mL de disolucion del matraz volumétrico y se adicionaron
3 g de Silica gel y una barra de agitacion, tapando el matraz volumétrico y agitando la
disolucién por 5 minutos en el agitador magnético (parrilla), después gque la Silica se asentd
en la muestra extraida, se filtro el extracto y se llen6 una celda con el extracto. Posteriormente
se seleccionaron los estandares de trabajo y las celdas apropiadas de acuerdo a los intervalos
de concentracion que se esperaron de las muestras, se leen las absorbancias directamente de
cada disolucion estandar en 2930 cm, realizando una curva de calibracion de absorbancia
vs concentracion mgL™ de hidrocarburos totales de petrdleo, usando tetracloruro de carbon

como referencia y finalmente se realizaron los célculos con la Ec.16.

TPH (mg L™") = Rx7xD 1\\:1 * D me-40
Donde:

R: es la concentracion obtenida de la curva de calibracion en mg L™

V: Volumen del tetracloruro de carbono usado para la extraccion en mL

M: Volumen de muestra

D: Factor de dilucion

Se analizaron las muestras de agua que se describen en la Tabla 3.6 leyéndose 3 veces cada

una.
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Tabla 3.6. Muestras de agua que se analizaron por TPH.

No. De Pozos Nombre Nomenclatura
1 Rio blanco Al
2 Casa minga A2
3 Tancochin A3
4 Maria Luisa A4
5 P. Gumaro A5
6 P. Chinampal A6
7 Prado A7
8 Naranjal A8
9 David A9
10 Milo Al10

3.5. Geoeléctrica 6ptima (OGEOMET).

La metodologia geoeléctrica 6ptima (OGEOMET) integra los métodos de campo y de
laboratorio para medir la resistividad del suelo y el agua in situ y en muestras,
respectivamente. OGEOMET también incluye una interpretacion petrofisica avanzada de los
datos geoeléctricos para definir el limite geoeléctrico entre el suelo limpio y contaminado, y
estimar parametros petrofisicos del suelo. Las operaciones de campo incluyen métodos de
tomografia eléctrica resistiva para obtener la distribucion espacial de la resistividad del suelo
y ubicar anomalias contaminantes, mediciones de resistividad del agua subterranea (WRM),
y a partir de esto se obtiene el grado de salinidad. Por Gltimo, la medicién de la salinidad del
suelo permite entender el comportamiento de la inyeccién de corriente en el subsuelo, al

momento de realizar la tomografia eléctrica resistiva [38].
3.5.1. Medicion de resistividad del agua (WRM).

La técnica de la medicion de resistividad del agua estd basada en el principio geoeléctrico
del sondeo eléctrico vertical, considerando que tiene que existir un sistema cerrado

dieléctrico (tubo de pvc) con un arreglo Wenner, con dos electrodos de corriente
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denominados (A y B) por donde se inyectara una corriente determinada y dos electrodos de

potencial denominados (M y N), donde se registrara la diferencia de potencial, para su

conversion de resistividad como se muestra en la Figura 3.8, realizando correcciones de

resistividad a una temperatura de 20°C, aplicando Ec. 13 para posteriormente obtener

contenido de sal en el agua con la Ec. 14 [38].

Pwz0 = Pw(T[1 +a(T — Tp)]

Donde:
pwT: resistividad con la temperatura del agua,
To: temperatura a 20°C

a: coeficiente de temperatura de 0.0177.

Agua 250 mL
y C———

A

Electrodos <—5

Figura 3.8. Diagrama del sistema cerrado con arreglo electrodico Wenner.

Ec.13

Ec.14
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Desarrollo experimental.

El procedimiento para la medicion de la resistividad del agua consistio en la recoleccion de
muestras de agua de 250 mL de pozos, norias y presas ubicadas dentro dela zona de interés
utilizando un recipiente de vidrio, libre de contaminantes. Se colocé un Conductivimetro
portatil marca HI98130 en un contenedor, y se midi6 la conductividad del agua (mS cm™) y
la temperatura (°C). Posteriormente el agua se transfirié al sistema cerrado de pvc disefiado
y con el equipo de resistividad marca Saturn Geo se obtuvo la resistividad (pw),
posteriormente se obtuvo una resistividad corregida a una temperatura de 20°C (Ec. 13) y la

obtencion del contenido de salinidad (Ec.14).
Las muestras analizadas se indican en la Tabla 3.6.
3.5.2. Salinidad del suelo.

Para la determinacion de salinidad del suelo se empled la técnica analitica de Mohr o
determinacion de cloruros por el método de Mohr la cual consiste en una precipitacion
fraccionada que involucra la titulacion de cloruros y/o bromuros a temperatura ambiente con
una solucion valorada de nitrato de plata (AgNQ3z), formando un precipitado blanco de
cloruro de plata (AgCl) y empleando como indicador una disolucion de cromato de potasio
(K2CrOs) al 5% que, en su punto inicial posee una coloracion amarilla'y formando en el punto
final un precipitado color rojo ladrillo de cromato de plata (Ag2CrOs) como se observa en la
Figura 3.9. EI método en general es utilizado para determinacion de cloruros no solo en
cantidades relativamente grandes, sino también en cantidades pequefias, como las contenidas
en el agua en el rango de 1.5 a 100 mg L [75].
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Figura 3.9. Diagrama de la metodologia del método de Mohr.
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Desarrollo experimental:

Para este analisis se prepararon dos soluciones, la primera fue una solucién de cromato de
potasio (K2CrQOs) al 5%, donde se pesaron 5 g de K>CrOs y se transfirieron a un matraz
aforado de 100 mL, afiadiendo agua desionizada para disolverlo, después se enraso y se agito.
La segunda fue una solucion de nitrato de plata (AgNOs) a 0.01 N (PM=169.88), pesando
1.6988 g de AgNOs quimicamente puro y transferido a un matraz aforado de 1000 mL,
afiadiendo agua desionizada para disolverlo, después se enrasd y agitd. Posteriormente se
instalé una bureta con 25 mL con la solucién de AgNQOa.

Se procedio a realizar unas pasta saturada donde se tomaron 15 gr de la muestra de suelo que
se transfirio a un vaso de precipitado de 250 mL y afiadiendo 40 mL de agua desionizada,
posteriormente se paso a la parrilla agitando por 20 min, una vez mezclado se tomaron 30
mL de la muestra, se centrifug6 por 10 min a 3500 rpm, después con una pipeta se extrajo 5
mL del sobrenadante de la muestra y se transfirio a un matraz Erlenmeyer de 300 mL,
agregando 25 mL de agua desionizada y agregando 1 mL de K>CrOsy se procedio a hacer la
titulacion con la bureta de AgNOs gota a gota, hasta que tomo un color rojizo ladrillo que
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indico la formacion de Ag,Cr0, y el fin de la valoracion. Por altimo, se realizaron los

célculos con la Ec. 15.

Vol.AgNO3 x N de AgNO3 x meq.Cl <106 Ec.15
Vol.muestra

Cl (ppm) =

Se analizaron las muestras de suelos a diferentes profundidades, 0, 30 y 60 cm, como se

observaen la Tabla 3.7.

Tabla 3.7. Muestras de suelo analizadas por la técnica analitica de Mohr.

Muestra Profundidad (cm) Nomenclatura
1 0 M1-a
2 30 M1-b
3 60 M1-c
4 0 M2-a
5 30 M2-b
6 60 M2-c
7 0 M3-a
8 30 M3-b
9 60 M3-c

3.5.3 Tomografia eléctrica resistiva (TRE).

La tomografia resistiva utiliza espacios cortos para mediciones a lo largo de perfiles para el
estudio bidimensional (2D) de medios no homogéneos, y una gran cantidad de electrodos
que se conectan manual o automaticamente. Se realiza mediante un equipo de inyeccion de
corriente (equipo de resistividad). En este metodo, se pueden utilizar diferentes arreglos de
electrodos, por ejemplo: dipolo-dipolo, Schlumberguer, Wenner (apartado 2.9), manejando
los electrodos de corriente y de potencial respectivamente. Para la obtencion de la resistividad
aparente, se puede realizar en forma de calicata o de interpolacion de sondeos eléctricos

verticales como se observa en la Figura 3.10. El trabajo de campo y los datos que se obtienen
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son registrados en bitacoras o tablas en donde se anota el espaciado de electrodos de corriente
(AB), de potencial (MN), la diferencia de potencial (DV), la intensidad inyectada (I) y la
resistividad obtenida (p) como se observa en la Tabla 3.8. Las resistividades aparentes
obtenidas en campo se procesan mediante el Software de inversién 2D, generando secciones
transversales y longitudinales de alta calidad de la verdadera distribucion de resistividad.
Esto permite encontrar una profundidad del subsuelo que dependera del espaciado de los
electrodos de corriente y caracteristicas del subsuelo como es el tipo de estrato, de suelo,

acuiferos, socavones, tuberias o contaminacion [38].
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Figura 3.10. Diagrama de la obtencion de una tomografia eléctrica resistiva.

Tabla 3.8. Ejemplo de una bitacora que se utiliza para capturar los datos en campo.

AB/2 MN/2 DV I p
15 5 31.04 79.58 245
25 15 7.85 51.3 28.8

Desarrollo experimental:

Para la realizacion de esta técnica se utilizd un equipo de resistividad de la marca WDA-1
Super Digital DC resistivitylIP, con un arreglo electrodico Schlumberguer, en la variante de
interpolacion de sondeos eléctricos verticales, con un AB/2=2 m y un MN/2 = 1 m, con
puntos de atribucion a cada 2 m, en una seccion de 112 m longitudinales en una direccion
NW-SW, y procesando las resistividades obtenidas en campo con el Software Res2Dinv para
la obtencion de las secciones bidimensionales. Se analizo una seccion dentro de la zona de

estudio.
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Capitulo IV

4. Resultados.

En este apartado se presentan los resultados obtenidos de las muestras de crudo, suelo y agua
recolectadas del campo Pitepec, por las diferentes técnicas mencionadas en el apartado 3.
4.1. Area de estudio.

El area que se selecciond para trabajar se encuentra dentro del territorio nacional,
especificamente en la cuenca petrolera Tampico-Misantla (Figura 4.1), en el municipio de
Chinampa de Gorostiza localizado en la zona norte del estado de Veracruz (Figura 4.2).

Zacatecas

———— Cuenca Tampico-Misantla

Baja California

Baja California Sur

Durango

Nuevo
Le6n
Tamaulipas

Quintana Roo

Figura 4.1. Localizacion del area de la cuenca petrolera Tampico-Misantla en la Republica
Mexicana.
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Figura 4.2. Ubicacion del area de estudio en el campo Pitepec.

La zona en donde se encuentra el area de estudio, llamado campo Pitepec, es la denominada
cuenca Tampico-Misantla (Figuras 4.1 y 4.2). Esta zona se localiza en la porcién centro
oriental de la Republica Mexicana. Comprende desde el extremo sur del estado de
Tamaulipas hasta la parte central del estado de Veracruz, ademas de las porciones orientales
de los estados de San Luis Potosi, Hidalgo, norte de Puebla y occidente del Golfo de México
hasta la isobata 200 m. Limita al norte con la porcion central de la Cuenca de Burgos, al sur
con la Cuenca de Veracruz, al oeste con el frente del Cinturon Plegado de la Sierra Madre
Oriental y al este con aguas territoriales en la Provincia de Cordilleras Mexicanas. La Cuenca
Tampico-Misantla cubre un &rea de 57,170 km?. Cuenta con 215 campos y 10470 pozos: de
éstos, 1320 son pozos exploratorios y 9150 pozos de desarrollo. Los campos convencionales
de gas y aceite estan localizados en los plays del Jurasico Superior Kimmeridgiano, Cretacico
y Terciario. Los campos principales corresponden a calizas ooliticas del Jurasico Superior de

la Formaciéon San Andrés. Calizas facturadas del Cretacico Medio en la Formacién Taman
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(Localizado en el extremo de la Plataforma de Tuxpan), y rocas carbonatadas de la Faja de
Oro, la Formacion EI Abra (Albiano-Cenomaniano). La produccion asociada a los plays del
terciario proviene de canales y lobulos turbiditicos de las trampas estratigraficas de la
formacion Chicontepec y depoésitos de areniscas intercaladas con lutitas de los plays del
Mioceno-Plioceno. Las principales rocas generadoras para la cuenca Tampico-Misantla han
sido definidas como rocas arcillo-calcareas de Jurasico Superior (Formaciones Pimienta,

Taman y Santiago), y plays del Turoniano-Cenomaniano (Formacion Agua Nueva) [76].
4.1.1 Campo Pitepec.

El Campo Pitepec es uno de los 215 campos pertenecientes a la cuenca Tampico-Misantla.
Geoldgicamente se encuentra en la porcidn sur-centro, el &rea principal de este bloque es el
Aragon, dicha area fue descubierta en 1943, observandose manifestaciones de aceite y gas
con la perforacién del pozo Aragon-2. En esta area contractual se han perforado 22 pozos, de
los cuales 11 estan cerrados, 6 taponeados y 5 en operacion. La presion de los pozos es de un
promedio de 73.8 Kg cm2a una profundidad de 1400 m, teniendo un sistema de produccion
de bombeo mecénico y con una edad de los yacimientos del terciario [77].

El area que se selecciond del campo Pitepec, se encuentra en la denominada Huasteca baja
en el municipio de Chinampa de Gorostiza en las coordenadas 21° 21° 22” N; 97°42° 6” W,
con una altitud de 21 metros sobre el nivel del mar (snm) (Figuras 4.3 y 4.4) con una
extension de 50 km?. Dentro de la provincia costera del golfo, con los margenes al noroeste
del paleocanal de Chicontepec (faja de oro) y a 4 km noreste de la cabecera municipal de
Chinampa de Gorostiza Ver. Lo observado en campo, geomorfolégicamente se encuentra
entre serranias poco pronunciadas debido a la erosion eblica que predomina, cubiertas con
vegetacion de tipo matorral y pastizal, estas serranias son derivadas de las estribaciones de

la sierra de Otontepec, encontrando un suelo seco, con textura fina y con topografia plana.
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Figura 4.4. Area de estudio con referencia la presa Chinampal.
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4.2. Area de muestreo.

Para llevar a cabo las técnicas mencionadas en el apartado 3, se escogieron diferentes lugares
dentro del area de estudio para su muestreo (Figura 4.5). Cada zona muestreada tendré la
Georeferencia en la técnica que corresponda, estos muestreos se realizaron de acuerdo a las
normas correspondientes de cada técnica. Esto se realizd en dos etapas, el muestreo de suelo
y sedimento se realizaron del 24 al 27 de abril del 2019, mientras que el muestreo de agua se
recolect6 del 1 al 5 de octubre del 2019.

Las muestras obtenidas fueron: crudo Aragdn que es el caracteristico del campo Pitepec,
muestras de suelo de 100 gr y 5 kg (Figura 4.6), muestras de sedimentos de la presa
Chinampal de 100 gr. (Figura 4.7) y las muestras de agua de pozos, norias y presas de 2 L
cada una (Figura. 4.8).

Figura 4.5. Imagenes de las zonas de donde se obtuvieron muestras de suelo.
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Figura 4.7. Sedimentos muestreados de la presa Chinampal.
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Figura 4.8. Muestreo de agua de la presa Chinampal.

4.2.1. Fraccionamiento de crudo por cromatografia liquida en columna abierta empacada
(SARA).

El fraccionamiento por cromatografia liquida en columna abierta y empacada del crudo, es
un método que permite cuantificar la composicion de un crudo en las fracciones Saturados,
Aromaticos, Resinas y Asfaltenos (SARA), permitiendo conocer la estabilidad de los crudos.
La estabilidad de los crudos es un fendmeno que se relaciona con todas las fracciones y no
se puede asociarse solo a una de ellas [78]. Esta técnica se realiz6 con el proposito de conocer
dichas fracciones que contienen el crudo Aragdn (C1), siendo éste el caracteristico de la zona
del campo Pitepec, y de acuerdo a los porcentajes de cada fraccion en peso y aplicando la
ecuacion del indice de estabilidad coloidal (Ec. 16), asociarlo a un tipo de crudo y su
interaccion posible al entrar contacto con el suelo de la zona.
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_ Saturados + Asfaltenos Ec. 16

Cll =
Aromaticos + Resinas

Donde:
ClI= indice de estabilidad Coloidal.

Si el crudo tiene un valor CII por debajo de 0.7 se define como estable, teniendo valores de
fracciones polares mas altos, es decir resinas y aromaticos y existiendo pocas fracciones
pesadas (Asfaltenos) relacionandose con los crudos del tipo mediano a ligeros. Por otro lado,

si el crudo tiene un CII superior a 0.9 se considera como inestable [79,80].
Los resultados del fraccionamiento SARA se muestran a continuacion:

Tabla 4.1. Porcentaje de las fracciones obtenidas.

Fracciones % en peso
Saturados 21.3
Aromaticos 37
Resinas 41.2
Asfaltenos 0.52

En la Tabla 4.1 se pueden observar las fracciones obtenidas del Crudo Aragén C1. Teniendo
como fracciones polares mayoritarias (resina y aromaticos), poca presencia o casi nula de
asfaltenos 0.5 % y un 21 % de parafinas (saturados). Aplicando la Ec. 16, se obtuvo un valor
de indice de estabilidad coloidal (Cll) de 0.2 y que de acuerdo a la literatura especificada
anteriormente, el crudo Aragon C1, se clasifica como estable asociandose a crudos del tipo
mediano. De acuerdo al resumen ejecutivo Pitepec del 2013, elaborado por Pemex
exploracién y produccion [81], en las caracteristicas generales del crudo establecieron que
existen diferentes tipos, esto con respecto a la gravedad °API y que oscilan de 23 a 35 °API

lo cual permite clasificarlos en crudos de tipo medianos a ligeros. Rincén J y Prieto A [82]
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demostraron que crudos pesados se caracterizan por poseer altos contenidos de resinas y
asfaltenos con respecto a las otras dos fracciones (saturados y aromaticos); teniendo
concentraciones regulares de N, S, O y metales pesados (vanadio, niquel, magnesio, hierro 'y
cromo). Para este estudio solo se presentan altas concentraciones de resinas y muy pocos
asfaltenos con un 0.5 %. Asi mismo Mullins O y Morales Y [83], realizaron un estudio de
procesos de refinacion y recuperacion encontrando que crudos pesados en su mayoria con
altos contenidos de asfaltenos son dificiles de biodegradar y son los compuestos mas
inestables. Lo cual y de acuerdo a los % de fracciones de asfaltenos obtenidos, al momento
de remediar crudos de este tipo serd mas sencillo. Existen dos investigaciones una por parte
de Figuerulo J y Marino M y la otra por Montes R [84, 85], estableciendo que compuestos
con mayor potencial tdxico son los saturados y aromaticos. Lin Q [86] describid que la
intensidad del dafio de un derrame por hidrocarburo dependera de varios factores bidticos y
abioticos, incluyendo el tipo y la cantidad de crudo, la especie, su cobertura, las condiciones
climaticas imperantes y la composicion del suelo, incluyendo las comunidades microbianas
que en él se encuentren. Asi mismo Hernandez V y Garcia V [87] encontraron que a medida
que la gravedad APIy la concentracion de crudo aumenta, afecta considerablemente el suelo,
disminuyendo la germinacion y el crecimiento; obteniendo un efecto més tdxico segin la
secuencia creciente, crudo extra pesado < pesado < mediano < liviano, hecho que esta
relacionado con la mayor contenido de aromaticos y saturados. En contraste segin lo
propuesto por Adam G y Duncan G [88] que hidrocarburos con menor gravedad API,
contienen en mayor proporcion compuesto de alto peso molecular como las resinas y

asfaltenos que resultan menos toxicos.

De acuerdo con los resultados obtenidos en este analisis y las investigaciones descritas
anteriormente, se establece que el crudo caracteristico de la zona es del Tipo mediano, con
una estabilidad coloidal estable; y que estos tipos de crudos son muy toxicos debido a los %
de fracciones saturadas y aromaticas. Son mas sencillas de remediar pero son las que generan
mas toxicidad al suelo al momento de que este sea utilizado para el sector agricola, asi mismo

se espera que en los resultados de FTIR y EDX, se encuentren pocos grupos funcionales asi
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como bajos % en peso de metales pesados, debido a que se tienen muy pocos porcentajes de

asfaltenos, que son los fracciones mas pesadas de los crudos.

4.2.2. Espectroscopia Infrarroja por Transformada de Fourier (FTIR).

La técnica de espectroscopia infrarroja con transformada de Fourier se realizé para identificar
los grupos funcionales presentes en el crudo Aragon (C1) y su posible correlacion con las
fracciones obtenidas en el analisis SARA. También se analiz6 por FTIR las muestras de suelo
M1y M2 de la zona de interés para conocer los grupos funcionales y relacionarlos con la
composicion de la materia organica, como también asociarlo a los minerales constituyentes
que éstos contienen y finalmente, inferir la interaccion del crudo en contacto con las muestras

de suelo.
Los resultados que se obtuvieron fueron los siguientes:
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Figura 4.9. Espectros de infrarrojo obtenidos de las muestras C1, M1y C1+ML1.
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En la Figura 4.9 se presentan los espectros infrarrojos de las muestras representativas de
crudo y suelo. Para el caso del crudo (C1), se observan sefiales de compuestos alifaticos entre
1500-1300 cm™ (vibraciones) y corroboran las sefiales de compuestos alifaticos
(estiramientos) de 3000 a 2800 cm™ son alcanos de agrupaciones hidrocarbonadas lineales
(CH2-n- CHa.) (Pretsh E y Simon W) [89]. De acuerdo a Hannisdal A y Sjoblom J [90] las
bandas de estiramiento alrededor de 2900 cm™ y bandas de intensidad media localizadas
entre 1370 a 1450 cm-! estén relacionados con los grupos funcionales de los alifaticos (CH:
y CH3) y que se encontraron para C1. Para fracciones de las resinas, su absorcion se atribuye
en 1020 a 1030 cm con bandas de intensidad media, los estiramientos a 1605 cm™ estan
asociados a grupos funcionales de grupos arométicos (C=C) y bandas débiles en la region de
700 a 900 cm? asignados a grupos aromaticos del tipo (C-H). Ademas que en aceites de alta
viscosidad hay un aumento en la intensidad de las bandas de absorcion caracteristicas de
estructuras aromaticas y poliaromaticos (1600, 700 y 900 cm™) (Rakhmatallin 1 y Klochov)
[91]. Por otro parte, hidrocarburos con una gravedad de 8° API estdn asociados a una
absorcion alrededor de 700 a 1400 cm™con bandas débiles que estan dentro de los grupos

funcionales de los alifaticos y aromaticos (Macias M y Landero O) [92].

Para el caso de los espectros de suelo M1 se observan las sefiales caracteristicas de los
alquenilos, (C=0, C=C) 1000 cm™ ; picos intensos de 1100-1200 cm™ se asocian a silicatos
0 minerales de cuarzo, siendo este la matriz del suelo, de igual modo estan presentes sefiales
para S-H 915-800 cm (sefiales débiles), en 1635 cm™ sefiales de N=0O y NH-, por Gltimo la
sefial caracteristica de —OH en 3348 cm™ y sefales débiles de NH- (débiles por
apantallamiento) en 3709-3618 cm™. Calderén F y Paul E [93] afirman que existen bandas
principales de suelos tipicos que son las vibraciones de flexién de CH, que incluyen CH
aromatico y alifatico 1300-1500 cm™ estas se pueden observar en la parte derecha del
espectro y vibraciones de estiramiento de CO de carbonatos 1400-1500 cm™ claramente en
M1 con un pico de intensidad media y también bandas de absorbancia de IR media estan
asociadas con los atributos caracteristicos del suelo, dividiéndose en tres regiones: 4000—
2000, 2000-1400 y 1200-500 cm™* Correspondientes a la region de enlace de hidrogeno,

materia organica region y matriz inorganica del suelo, respectivamente (Ma F y Zhou J) [94],
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en los rangos de 2930 cm™ (asimétricos) a 2840 cm™ (simétricos), corresponden a grupos
funcionales de CH, que generalmente se atribuyen a materia organica, considerando que en
ese rango existen vibraciones complejas de alto nivel de SiO, amorfo y especies de cuarzo
(Hofmeister A 'y Bowey J) [95] para este caso no se observan, en el rango de 3700-2700 cm”
! se asocia a OH que se observa en la parte izquierda del espectro con gran estiramiento, esto
se atribuyen al agua absorbida (Max J y Chapados C) [96], las regiones de 2500 a 2000 con
picos débiles, estd asociada a CO2; una pequefia serie o picos en los rangos de 1200 y 1190
cm? estd asociada a hidrosilicatos (Hofmeister M y Bowey J) [97] aunque si estos picos
residen en picos intensos a 1170 y 1153 cm™ corresponden a las principales bandas de
absorcion de cuarzo; para el caso de las de 950 a 600 cm™ es asociado a minerales de arcilla
(Krivoshen K y Proskurnin A) [98], en 700-600 cm™ corresponden a dxidos de hierro y picos
de baja intensidad pero muy estables a 830 cm™ puede atribuirse a minerales illita y

esmagtita.

De acuerdo con lo mencionado anteriormente, los espectros del suelo M1 estan asociados a
que el suelo tiene una matriz de cuarzo por los picos de intensidad fuerte 1100 a 1200 cm™,
sefiales caracteristicas de materia organica en 2800-2900 cm™ con picos de intensidad fuerte,
la serie de vibraciones con intensidad débil de 800 a 900 cm esta relacionado con minerales

de las arcillas.

Para el caso C1+ML1 (interaccion suelo-crudo) se observa como los espectros del crudo
superponen al del suelo, con una disminucion aparente de la intensidad de las bandas de
absorcion. Este resultado sugiere una especie de recubrimiento del crudo sobre los
componentes del suelo. Esto indicaria que cuando exista un derrame de hidrocarburo reciente
las bandas de absorcion del suelo tendran una atenuacion o sus niveles de intensidad
disminuiran, esto debido al recubrimiento que hace el crudo sobre los componentes

caracteristicos del suelo.
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Figura 4.10. Espectros de infrarrojo obtenidos de C1, M2 y C1+M2.

En la Figura 4.10. Se observan los espectros obtenidos del C1, M2 y la interaccion suelo-
crudo (C1+M2). Para el caso de C1 es el mismo crudo caracteristico de la zona objetivo,

descrito.

Para el caso de M2 se observan vibraciones de 800 a 900 cm, de intensidad débil, que esta
relacionado con minerales de las arcillas (Inove A y Watanabe) [99]; de 1000 a 1200 cm™ se
presentan sefiales de los hidrosilicatos, estos tienen como caracteristica ser una pequefa serie
o picos en los rangos de 1200 y 1190 cm™ (Changwen D y Goyne K)[100]; de 1600 a 1800
cm! se observan bandas con picos de una intensidad muy débil asociada al dioxido de silicio;
bandas a 1650—1580 cm™ se asocian principalmente con el agua del suelo y el didxido de
silicio (Huang P y Chiu V)[101], confirmando asi que las bandas de absorcion encontradas
en M2 pertenecen a los grupos funcionales de SiO» y considerando que la muestra al hacer
el andlisis estaba completamente seca y colectada a una profundidad de 60 cm, no se
encontraron longitudes de onda de OH que indicaran la presencia humedad y asociandose

también que es la razén por la cual no se observaron sefiales caracteristicas de materia
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organica. El suelo practicamente estd compuesto por fracciones de didxido de silicio (cuarzo)

siendo esta su matriz, encontrandose en estado puro.

En M2+C1 de igual forma como en M1+C1 se observa el acoplamiento de las bandas de
absorcion del crudo con las del suelo, teniendo asi que las bandas caracteristicas de M2 y que
solo fueron los grupos funcionales de la matriz cuarcitica SiOz se vieron disminuidas y

asociadas al recubrimiento que hace el crudo sobre los componentes caracteristicos.

Dado que la muestra M2 fue colectada a una profundidad a 60 cm y C1 sea un derrame
reciente y emigre a esa profundidad, se espera que los espectros se observen como aqui se
muestran. Por lo contrario si fuera una contaminacion antigua o una evolucion temporal de
un derrame de crudo, se espera que haya una atenuacién de las bandas de absorcion de los
compuestos alifaticos, debido a que las fracciones de hidrocarburos alifaticos es degradada
mas facilmente que las fracciones de hidrocarburos aromaticos y polares extraidos desde el
suelo; esto es debido a que las fraccion alifatica esta formada principalmente por n-alcanos,

hidrocarburos que son facilmente metabolizados por microorganismos (Ronald M) [102].

Parolo M y Lowey R [103] establecen que para el estudio de suelos contaminados la quimica
de la materia organica juega un papel importante enfocados en el estudio de los componentes
polares y alifaticos derivado a que juegan un papel muy importante en el comportamiento de
la absorcidn, que segun a lo estudiado por Ahmad R y Skjemstad J [104] se produce una
mayor absorcion para suelos bajos en pH y con mayor aporte de alifaticos y fracciones
polares. De acuerdo con las fracciones del Crudo C1 se reportd un porcentaje de saturados
de un 21% siendo estos los que méas concentraciones de alifaticos aportan. Determinando asi
que el suelo més afectado es el M1 (0 a 30 cm) debido a que es el que presenta contenido de
materia organica teniendo concentraciones alifaticas que se asociarian a los componentes
alifaticos y polares de C1; M2 al no presentar materia organica no existen impactos
perjudiciales, pero si una lixiviacion en sus minerales, que puede afectar a la resistividad en
las tomografias de resistividad eléctrica. El impacto de la contaminacion estara en funcion
de las concentraciones espaciales y temporales de la materia organica asi como a las del

derrame del crudo.
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4.2.3 Microscopia Electronica de Barrido con Espectroscopia de Dispersion por Rayos X

(SEM-EDX).

Estas técnicas se llevaron a cabo con el prop6sito de observar la morfologia de los sedimentos

que componen las muestras de suelo (M1, M2, M3), en las coordenadas M1=21°2122.67"N
97°42'8.82"0; M2=21°2122.47"N 97°42'9.48"0; M3=21°2122.05"N 97°42'7.12"0O

(Figura. 4.11), obtener la composicion de forma cualitativa y cuantitativa, para validar lo

obtenido en los espectros de infrarrojo (FTIR) y encontrar los componentes caracteristicos

que tiene el crudo dada su clasificacién a crudo mediano.

o e TR B Y
Chinampal pevenca
SEM-EDX " Elemento 1
e perfil realizado

M2-SEM-EDX &£ AM1-SEM-EDX

Presa Chinampal 2.9 mg/L &

‘MS-SEM»EDX

4

Google Earth

S J Airbus

Figura 4.11. Ubicacion de las muestras analizadas.
Los resultados obtenidos fueron los siguientes:

Imagenes de microscopia electronica.
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X1,000  10pm

Figura 4.12. Imagen obtenida por microscopia electrénica de barrido (SEM) de la muestra de suelo
M1.

X1,000 10pm F.C UCOL

Figura 4.13. Imagen obtenida por microscopia electrénica de barrido (SEM) de la muestra de suelo
M2.
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Figura 4.14. Imagen obtenida por microscopia electronica de barrido (SEM) de la muestra de suelo
M3.

Las muestras M1, M2 y M3 son muestras que se obtuvieron a los bordes de la presa
Chinampal teniendo una separacién de M1 con respecto a M2 de 10 m y M1 con respecto a
M3 de 40 m. en las tres Figuras 4.12, 4.13 y 4.14, se observa que son agregados de diferentes
tamanos, que van desde las 5 a 30 um, no existiendo una morfologia definida, lo que se puede
asociar que exista una buena compactacion entre los sedimentos, y sean suelos con poca

porosidad.
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Composicion cualitativa.
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Figura 4.15. Resultados del analisis EDX de la muestra de suelo M1.
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Figura 4.16. Resultados del analisis EDX de la muestra de suelo M2.
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Figura 4.17. Resultados del analisis EDX de la muestra de suelo M3.

En los espectros de EDX se puede observar la composicién elemental de las muestras de
suelo M1, M2 y M3. En la Figura 4.15 se observa que el suelo M1 contiene concentraciones
mayores de Si, O, Al, con respecto a M2 y a M3 (Figuras 4.16 y 4.17) pero concentraciones
menores de Ca, en K y valores similares de C. Du C y Zu A [105] describieron que los suelos
en su mayoria estan compuestos por Si, Al C, O, Cl, Na, Ca, K, lo que afirma que las tres
muestras analizadas contienen estos mismos elementos. Tuhy My Ettler V asi como Contessi
S y Artuli G [106-107-108] reportaron que cuando un suelo estd contaminado por metales,
los analisis cualitativos muestran que se tiene una alta concentracion de Fe, Ti, As, Pb, Cu,
Zn, Ca, Mg, K, en los resultados que se obtuvieron para M1, M2 y M3 se observa que solo
existe una alta concentracion de Ca, si existe la presencia de Mg, K, Fe. Lo que indica la
presencia de metales pesado y/o composicion mineraldgica del suelo, no se observan
concentraciones de Pb, Zn Ni, Ti. Gonzalez | y Galan E [109] reportaron un andlisis de suelo
con contaminacion por metales pesados, cercanos a minas abandonadas, encontrando trazas
de Fe, Cu, Pb, Al, K, Si.
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Composicion cuantitativa.
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Figura. 4.18. Resultados cualitativos de M1
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Figura 4.19. Resultados cuantitativos de M2
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Figura 4.20. Resultados cuantitativos de M3.

En las Figura 4.18, 4.19 y 4.20, se observan los resultados cuantitativos que se encontraron
en las muestras de suelo, para las tres muestras se encontraron concentraciones de 40 a 50 %
de Oxigeno y Carbono en un 20 %, estas concentraciones estarian asociadas a carbono del
tipo aromético, materia organica y fracciones de crudo, esto es derivado a que Batista A 'y
Gilkes R [110] han reportado que cuando existen porcentajes mayores del 25.5 % de O y del
20 a 50 % de carbono y en ausencia de vegetacion es asociado a carbono del tipo aromatico,
teniendo relacion con la fraccion de aromaticos encontrados en analisis SARA que fue de un
37%, corroborando asi la presencia de crudo en las muestras. Las concentraciones de Si, estan
relacionadas con la composicion mineraldgica del suelo que se determind que su matriz es
de cuarzo por lo mostrado en el FTIR; también se encuentran elementos en baja
concentracion de K, Mg, que solo aparece para M1y M2, Al, y Ca que de acuerdo a Woods
B y Robertoson [111] estarian asociado a los demas componentes caracteristicos de los
suelos, que son Si, Al, Ca, Mg, Nay Fe. Lou Ay Sun Y [112] realizaron un estudio de suelos
contaminados con hidrocarburo del tipo pesado de Shanghai, China, encontrando
concentraciones de K en un 31.39 %, Ca en un 25 %, Mg 12.49 %, Fe en un 24.8%, Cl en
0.79%, Zn en 0.71 %, y Mg en 0.26 % en peso y Zhang H y Zhan Y [113] reportaron que
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suelos contaminados por metales se han encontrado concentraciones de S en 8.6 %, Pb en 14
%, O 40.6 %, Mg 0.4 %, Al 7.7 %, Sien 0.4 %, Caen21.6 %y Feen 0.16 % .

Considerando que el crudo C1 analizado es del tipo mediano los resultados estan por debajo
del estudio descrito, esto es debido a la clasificaciéon en la que se encuentra, no existiendo
fracciones pesadas como los asfaltenos; solo se tiene una similitud con los porcentajes de Cl,
Ca y Mg, no se observan porcentajes de Pb ni S pero este ultimo si fue encontrado en los

analisis por FTIR.

Determinado esto, las concentraciones de los componentes encontrados en las muestras
aparte de ser los caracteristicos de los suelos se encontraron elementos de los hidrocarburos,
lo que se establece que el suelo esta contaminado y asociado al crudo caracteristico de la

zona.
4.2.4. Analisis granulométrico por tamizado.

Conociendo que tipo de crudo es el que existe en la zona y confirmando la presencia de este
en el suelo y de elementos caracteristicos del crudo, se realizo el analisis granulométrico de
las muestras de suelo, para determinar los tamafos de las particulas que lo componen y
clasificarlo de acuerdo a los porcentajes de los tamafios de particula retenidos y basado en la

escala granulométrica de la Tabla 2.1.

Este procedimiento se realizé por el método mecanico de acuerdo a la norma ASTM D-422,
considerando una porcién de suelo recolectado a profundidades de 0, 30 y 60 cm. Los
resultados se muestran en las Tabla 4.2 y 4.3, 4.4, considerando los parametros de numero
de tamiz, apertura del tamiz en mm, pesos retenidos y porcentaje parcial retenido y por tltimo
se realizaron los histogramas de distribucion de los tamafios para determinar al tipo de suelo.

Los resultados se muestran a continuacion:
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Tabla 4.2. Resultado granulométrico M1, 0 cm.

Malla Abertura en mm Peso retenido (gr) % Parcial retenido
1 75 0 0-
2 50 0 0
3 19 0 0
4 4.75 0 0
5 2 0 0
6 0.15 700 35
7 0.002 1300 65
Suma 2000 100
Tabla 4.3. Resultado granulométrico M2, 30 cm.
Malla Abertura en mm Peso retenido (gr) | % Parcial retenido
1 75 0 0
2 50 0 0
3 19 0 0
4 4.75 0 0
5 2 0 0
6 0.15 300 15
7 0.002 1700 85
Suma 2000 100
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Tabla 4.4. Resultado granulométrico M3. 60

Malla Abertura en mm Peso retenido (gr) | % Parcial retenido
1 75 0 0
2 50 0 0
3 19 0 0
4 4.75 0 0
5 2 0 0
6 0.15 50 5
7 0.002 1950 95
Suma 2000 100

En las Tablas 4.2, 4.3, 4.4 se muestran los resultados obtenidos de M1, M2 y M3. Se observa
que en las tres muestras no existe presencia de particulas o sedimentos superiores a 2 mm,
ya que no hubo material retenido para los tamices con ese didmetro de abertura, estos
materiales corresponden a la clasificacion de las gravillas finas, gravas medias, grandes o
guijarros. Solo existe la presencia de dos distribuciones de tamafios de las particulas. La
primera distribucion tiene un tamafio promedio de particula de 0.15 mm, en donde la muestra
M1 presenta una abundancia de 35 %, mientras que la muestra M2 revela un contenido de 15
% y M3 de 5 %. La segunda distribucion de particula tiene un tamafio promedio de 0.002
mm, siendo las particulas mayoritarias M1 con una abundancia del 65 %, M2 de 85 % y M3
de 95 %. De acuerdo a estos tamafios el suelo se clasifica como arcillo-arenoso, esto de
acuerdo a la Tabla 2.1, que especifica que las particulas equivalentes a 0.15 mm, pertenecen
a las arenas y particulas equivalentes a 0.002 mm o menores pertenecen a las arcillas.
Cuantificando el peso retenido, las particulas de arcilla son las que méas peso retuvieron por

lo tanto el nombre se le da por esta razon. De acuerdo a informacion del servicio Geoldgico
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Mexicano (SGM) y Careaga J [114], existe una formacion estratigréafica llamada mesén, que
cubre en su mayor parte a la cuenca Tampico-Misantla, con sedimentos caracteristicos de
lutitas (particulas de arcilla), margas (50 % arcilla-50 % carbonatos), las areniscas se
clasifican litoarenitas de grano fino compuestas por cuarzo, matriz de arcilla , toda esta
informacion ratifica que las particulas encontradas en las muestras son en su mayoria
arcillosas (suelos de grano fino) y corresponden a la zona. Leed D y Choi S [115] reportaron
que suelos de grano fino absorben fuertemente los contaminantes esto es debido a las
propiedades fisicas que tienen las arcillas, Hollyday V [116]; establece que las arcillas tienen
la capacidad de absorber cualquier fluido, poco porosas y conductivas. Por otro lado, en
cuestion de remediacion Gautam Py Jeong S [117] describieron que suelos con un tamafio
de particulas que van desde 0.85-2.00; 0.15-0.85; 0.075-0.15 mm, existe una eficiencia de
remediacion del 90-96.8 %, 88.2-97.1 %, 90.1-96 %. Pero para el caso de las particulas de
0.002 mm existe una eficiencia del 73-79% de remediacion. Leed D y Hoyle E [118]
estudiaron suelos ricos en arcilla concluyendo que son medios menos porosos y su
remediacion basada en tensoactivos son dificiles, debido a los efectos de las soluciones
tensoactivas en la conductividad hidraulica. Entonces la efectividad de la remediacion basada
en surfactantes puede estar limitado y dependera de la concentracién arcilla, limo (particulas

finas) y contenido organico del suelo.

En las Figura 4.21, 4.22, 4.23 se muestran los histogramas de distribucién de las muestras

analizadas.
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Histograma de la distribucion de las particulas.
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Figura 4.21. Distribucién de tamafio de particulas de la muestra de suelo M1 colectada sobre la

superficie, 0 cm de profundidad.
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Figura 2.22. Distribucién de tamafio de particulas de la muestra de suelo M2 colectada sobre la
superficie, 0 cm de profundidad, 30 cm.
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Figura 4.23. Distribucién de tamafio de particulas de la muestra de suelo M1 colectada sobre la

superficie, 0 cm de profundidad, 60 cm.

Los resultados de tamafio de particula por tamizado muestran que las particulas mayoritarias
corresponden a las arcillas. La muestra M1, colectada a 0 cm presenta un mayor contenido
de arena, en M2 el contenido de arena es menor con respecto a M1 y para M3 en su totalidad
estd compuesto por particulas de arcilla. Este resultado revela la distribucion vertical de las
arcillas, a mayor profundidad el contenido de arcilla incrementa, con la consecuente
compactacion del suelo, hasta alcanzar un contenido de 100 % de arcilla. Bergaya F y Legaly
G [119] describieron a la arcilla como un agregado natural, grano fino menor o igual a 2 um,
muy compacta, los filosilicatos como mineral constituyente, plastico al entrar al contacto con

agua, endurecido al secar, poca o nula porosidad y poco permeables.

Con todo esto se demuestra que el suelo del campo Pitepec, se encuentra dentro de la
clasificacion de suelos arcillosos, estos suelos de acuerdo a sus tamarfios de particula tienen
como caracteristica que son de origen sedimentario; es decir provenientes de la erosion de
una roca preexistente, son muy compactos, poco porosos, poco permeables, y que también
se relaciona con las imagenes obtenidas en espectroscopia de SEM, que se observa una nula
porosidad o espacios entre particulas y debido a estas caracteristicas y considerando que el

hidrocarburo es mediano permanecera en las partes someras del suelo y bajo estas
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condiciones se espera en la tomografia eléctrica resultados de baja resistividad y delimitar la

migracion del contaminante en zonas no tan profundas.

4.2.5. Andlisis petroldgico.

Esta técnica se realizo con el proposito de observar mediante un microscopio estereoscopico

la compasion mineraldégica que se detectd mediante espectroscopia infrarroja con

transformada de Fourier (FTIR) y espectroscopia de dispersion por rayos X (EDX) asi como

visualizar el acomodo de los minerales o sedimentos que componen al sustrato. Se estudiaron

3 muestras, las mismas que se les realizo analisis granulométrico por tamizado y que fueron

muestreadas a diferentes niveles de profundidad (0, 30 y 60 cm).

Los resultados fueron los siguientes:
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Figura 4.24. Resultado petrologico de M1, 0 cm.
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Figura 4.26. Resultado petrolégico M3, 60 cm.

86



En la Figura 4.24 se observa que el sustrato Mlestd compuesto por materia organica,
minerales como el cuarzo, calcita, un grupo de los feldespatos, particulas con variabilidad de
tamanos. Para el caso de M2 y M3 ya no existe la presencia de materia organica, pero si los
mismos componentes mineraldgicos que de acuerdo a los grupos funcionales que se
encontraron en FTIR y la cuantificacion de elementos encontrados en EDX, estos serian los
minerales asociados, el cuarzo sefialado como (Cz) en M1, M2 y M3 es de formula quimica
SiO2, de la subclase de los tectosilicatos, del grupo de la silice, con una cristalografia
hexagonal con un color que va desde el transparente hasta el blanco opaco, con un brillo
vitreo, la calcita composicion quimica es de CaCOs sefialado como (Ca) en M1y M3, en la
clase de los carbonatos, cristalografia romboédrica, con un color transparente a blanco, los
feldespatos son los minerales mas abundantes de la corteza después del cuarzo, con una
composicion quimica KAISi3Os, NaAlSizO8 y CaAl,Si>Og sefialados como (Fs) en M3 y
hematitas que su composicion quimica es de Fe>Oz, estos ltimos fueron marcados como
(O.F) en M2, pertenecen a la clase de los 6xidos y grupo de la hematites, con un color de gris
a marrén (Cornelis L y Hurbult)[120], todos estos elementos fueron encontrados por EDX
algunos en menor cantidad que otros. Para M2 y M3 también se observa una variabilidad de
tamafios y teniendo relacién con lo obtenido en las imagenes de microscopia electronica de
barrido, que se observaban aglomeraciones sin una morfologia definida y una variabilidad de
tamanos, lo que conlleva a tener poca porosidad. Cabe mencionar que esta técnica no es usada
para la descripcion de suelos, si no para la descripcion e interpretacion de secuencias
estratigraficas a partir de muestras de canal y de acuerdo al Centro Nacional de Informacién
de los Hidrocarburos (CNIH) [121], tiene como objetivo conocer los paleo-ambientes que
generaron yacimientos de petroleo a partir de manuales de muestras de canal; aqui se aplico
para visualizar las diferencias que se encontraron por la espectroscopia infrarroja con
transformada de Fourier (FTIR), en donde la muestra M1 presenta diferentes vibraciones y
longitudes de onda, esto debido a que es una muestra que se encuentra al intemperie, con
materia organica, realizando los procesos, fisicos, quimicos y bioldgicos. En M2 solo se
presentan las sefiales de los filosilicatos. En las Figura. 4.25 y 4.26 se observo que solo existe

la presencia de los minerales, M2 es la zona de transicion de suelo hasta donde llega la
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materia organica que es hasta los 30 cm y M3 es la zona donde se encuentra el sustrato en

estado puro, asi teniendo una relacion entre FTIR y esta técnica.

Ya que se estableci6 que el sustrato se clasifico como suelo arcilloso, Martinez V' y Lopez F
[122] demostraron que suelos finos (arcillas) contaminados con hidrocarburo, provocan un
cambio en la textura, los valores de la arena tienden a aumentar y de la arcilla a disminuir,
en tanto que los limos permanecen sin variacion importantes. Esto teniendo relacion con el
andlisis por tamizado donde M1 presenta el mayor contenido de arena que es la parte
superficial a 0 cm donde el hidrocarburo se ha derramado y a su vez teniendo relacionando
con los metales que se encontraron en la técnica de espectroscopia de dispersion por rayos X
(EDX).

4.2.6. Hidrocarburos totales de Petroleo en Agua (TPH).

La técnica de Hidrocarburos totales de petroleo en agua, se realizd con el propdésito de
conocer las concentraciones de hidrocarburos existentes en el agua y/o pozos localizados en
la region del campo Pitepec, a fin de determinar el nivel de contaminacion. Este analisis es
importante en el estudio del subsuelo por la existencia de mantos freaticos o aguas
subterraneas, estas aguas se extraen mediante pozos artesanales, norias 0 se acumulan en

presas artificiales, reportdndose que son de consumo humano, ganadero y agricola.

Los estudios se realizaron a partir de muestras de agua de pozos y de presas dentro del campo

Pitepec y la presa Chinampal, Tabla. 4.4 y Figura 4.27.
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Tabla 4.5. Nombre de los pozos y presas muestreadas con coordenadas UTM.

Muestra del pozo X Y
P. Maria Luisa 635143.5 2361535.8
P. Milo 636477.3 2360501.4
P. Prado 634416.7 2362329.4
P. Naranjal 634503.6 2362268.6
P. Minga 635201.3 2361505.5
P. David 633241.7 2361581.7
P. Rio Blanco 635227.1 2361874.8
N. rio Tancochin 635229.9 2361536.5
Presa Gumaro 634676.2 2362310.7
Presa Chinampal 634533.7 2362115.1

Pozos muestreados.

Hidrocarburos totales de petréleo.
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Figura 4.27. Ubicacion de los pozos muestreados.
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De acuerdo a lo aplicado en la norma NMX-AA-117-SCFI-2001, los resultados fueron los

siguientes:
Tabla 4.6. Hidrocarburos Totales de petréleo en agua obtenidos.
No. Pozos Nomenclatura Nombre TPH (mgL™?)

1 Al P. Maria Luisa 0.08
2 A2 P. Milo 0.097
3 A3 P. Prado 0.09
4 A4 P. Naranjal 0.075
5 A5 P. Minga 0.082
6 A6 P. David 0.08
7 A7 P. Rio Blanco 0.09
8 A8 N. rio Tancochin 0.07
9 A9 Presa Gumaro 0.12
10 Al0 Presa Chinampal 2.9

Como se puede observar en la Tabla 4.6, todos los pozos muestreados tienen hidrocarburos,
9 de ellos estan en un rango que oscila de 0.07 a 0.1 mgL?, y la presa Chinampal es la que
tienen mayor contenido, con un valor de 2.9 mgL™, de acuerdo a la norma las cantidad de
hidrocarburos totales de petroleo debe de ser ausente, lo que indica que el agua de la zona
esta contaminada, ya que todos los pozos tienen presencia de hidrocarburos en mayor o
menor proporcion, esto afecta ademas a los mantos freaticos y aguas subterraneas que
también manifiestan presencia de hidrocarburos. Kim M y Shim W [123] reportaron que en
diciembre del 2007 la empresa petrolera Hebei spirit derramo aproximadamente 12, 547, 000
L de petroleo crudo frente a la costa oeste de corea, las concentraciones de TPH en el agua
de mar inmediatamente después del derrame oscilaron entre 1.5 y 7310 mgL™, con un
promedio de 732 mgL™! y monitorearon que las concentraciones disminuyeron dréasticamente
a 2.0- 224 mgLt en un mes después del derrame, Bicego M y Weber R [124] evaluaron el
agua de mar de 8 estaciones en Admiralty Bay, durante 4 veranos con el objetivo de encontrar

cambios temporales y espaciales en términos de contaminacion de petroleo, encontrando que
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para los dos primero veranos las concentraciones promedio fueron bajas y menores de 0.50
mgL* y para los otros dos veranos fueron un promedio relativamente alto de 1.57 mgL " esto
porque estaban mas cerca de una estacion petrolera; Bicego M y Monte R [125] concluyeron
que las mayores contaminaciones de petréleo y derivadas del petréleo sobre aguas en el
subsuelo estan alrededor de estaciones de investigacion y refinerias. Determinado esto las
concentraciones de TPH encontradas en los pozos y presas esta ligado directamente con la
explotacion y transporte del crudo (C1); para los 9 pozos que tienen valores menores, y que
de acuerdo a Gonzales J y Albaigés J [126] estaria asociado con un distribucién espacial que
tiene el crudo del subsuelo hasta la superficie debido a que las concentraciones de TPH
dependeran de que tan réapido llegue el crudo y que tan cerca este de alguna estacion
(Gonzales J y Albaigés J)[126]; estos pozos no tienen cerca ningun pozo petrolero ni en
exploracién o produccion, pero lo encontrado y observado en campo existe un fendmeno
natural llamado chapopotera que es una manifestacion natural que tienen el crudo derivado
del ascenso desde el subsuelo hasta la superficie [127] encentrdndolas por las calles del
poblado (Figura 4.28), por lo que las concentraciones encontradas estan asociadas a este
fendmeno. Por otro lado las altas concentraciones de la presa Chinampal (Al) estan
relacionadas con una fuga de un ducto por lo observado en campo, que se muestra el agua
con emanaciones de gases, con una tonalidad verdosa (Figura 4.29) y de acuerdo a lo descrito
anteriormente, las maximas concentraciones de crudo estarian asociadas con la cercania de
alguna estacion de extraccion o sistemas de produccién. No se encontraron zonas cercanas
de extraccion, pero si tuberias de la empresa PEMEX y derivado de esto se determina que las
concentraciones de TPH encontradas en la presa Chinampal, provienen de un sistema de
tuberias o ductos con transportacion de hidrocarburos. También lo descrito en el capitulo 2
de la clasificacion de la contaminacion, existen dos tipos de contaminacién en la zona. La
puntual que es la que proviene directamente de la tuberia a la presa y una difusa que es la
proveniente del fendmeno natural de migracion (chapopoteras) que es la que esta ligada con
los otros 7 pozos, 1 noria y una presa, estan dentro del area del campo Pitepec, pero con

separaciones considerables de un pozo con respecto a otro.
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Figura 4.28. Chapopoteras encontradas en los municipios de Naranjos y Chinampa Ver.

Figura 4.29. Presa Chinampal con emanaciones de gases y una fase oleosa del crudo.
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4.2.7. Medicion de resistividad y salinidad del agua.

Con el propésito de validar la presencia de contaminantes en la zona de estudio (Figura 4.27)
se determinaron las resistividades y las concentraciones de salinidad de las muestras de agua
colectadas (Tabla 4.5), considerando que los parametros de salinidad permisibles, de acuerdo
a la Norma Oficial Mexicana (NOM-250-SSA1-2014), que son de 0 a 0.25 gL. También se
obtuvieron los niveles estaticos de los pozos para conocer la profundidad de los niveles

freaticos y temperatura. En la Tabla 4.7, se muestran los resultados obtenidos.

Tabla 4.7. Resultados obtenidos de los niveles estaticos (NE), Temperatura (°C), Resistividad
aparente (Pw), resistividad corregida a 20 °C (Pw20) y salinidad.

Muestras NE (m) | Tem (°C) | Pw (Q.m) | Pw20 (Q.m) | Salinidad (gL™)
P. Maria Luisa 5 23.3 12.8 13.55 0.44
P. Milo 5.2 23.4 10.45 11.08 0.54
P. Prado 3.2 23.4 10.8 11.45 0.52
P. Naranjal 3.8 23.4 9.12 9.67 0.62
P. Minga 2.8 23.3 21.86 23.14 0.25
P. David 3.6 23.2 10.33 10.92 0.55
P. Rio Blanco 2.65 23.1 9.35 9.87 0.60
N. rio Tancochin 4.5 23.2 4.86 5.14 1.16
Presa Gumaro 0.6 23.2 17.68 18.69 0.32
Presa Chinampal. 0.5 23.4 0.1672 0.17 33.84

En la Tabla 4.7 se observan los resultados de los niveles estaticos (NE) de los pozos y presas
muestreadas que oscilan entre 1 y 5 m de profundidad, lo que se infiere que el nivel freatico
del agua subterranea esta entre 6 y 7 m de profundidad, esto de acuerdo a Chow V y Mays
L[128] que establecen que los niveles freaticos estan entre 1 y 2 m por debajo del nivel
estatico; la temperatura (°C) del agua para las muestras se registra como temperatura
ambiente (20 a 25 °C).
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Se observo que para la mayoria de los pozos y presas las resistividades ya corregidas a una
temperatura de 20 °C (Pw20) son similares en un promedio de (9.5 a 23 Q.m) y s6lo N. Rio
Tancochin y presa Chinampal presentan bajas resistividades. Corugedo A y Beltran Y [129]
encontraron que aguas contaminadas con hidrocarburos y con dioxido de carbono hay un
incremento en la concentracion de cloruros y un decremento en la resistividad, Orellana E
[130] describe que la resistividad del agua depende del grado de saturacion, de la salinidad,
de la movilidad electroquimica y de la capacidad conductiva que posea el metal pesado que
ella contenga, caso contrario el agua pura tiene una conductividad eléctrica muy baja. El agua
tiene iones en disolucion y su conductividad es mayor y proporcional a la cantidad de esos
electrolitos [131], analizando esta informacion, existe una asociacion resistividad-salinidad
y esto dependera de las concentraciones de cloruros (capacidad de intercambio cationico).
Como se pudo ver en espectroscopia dispersa por rayos X (EDX), en las muestras analizadas
se encontr6 una alta concentracion de Na y ClI, que estan asociados con la alta salinidad y
recordando que las muestras son de los sedimentos a las orillas de la presa chinampal, por lo
tanto, estan en contacto con agua con concentraciones de salinidad muy altas. De acuerdo la
norma NMX-AA-093-SCFI-2000 la resistividad del agua purificada es de 18 Q.m.

Teniendo en cuenta los limites permisibles de salinidad de acuerdo a la norma ya especificada
y conociendo la resistividad que debe tener el agua sin contaminantes. Se observa en los
resultados tanto de resistividad como de salinidad que estan fuera de los rangos. Por un lado,
la resistividad de A5 y A9 esta por arriba del limite permisible y las demas estan por debajo
de los 18 Q.m. Pero con mas bajas resistividades la N. Rio Tancochin y la presa Chinampal,
que a su vez los valores de salinidad son muy elevados con respecto a los deméas pozos. N.
Rio Tancochin teniendo una concentracion de 1.16 gL y esta asociado al arrastre de
desechos provenientes de zonas donde se extrae petroleo teniendo una relacion con la
concentracion de HTP que se encontraron. La presa Chinampal tiene una concentracion de
sal de 33.84 gLt siendo similar a la de del agua de mar que se conoce es de 35 gL, esto esta
asociado a las concentraciones que se encontraron de TPH que fueron los mas altos, lo que
se reporta como una contaminacion directa de un ducto por donde se transporta crudo, y/o la

fuga de agua congénita de pozos petroleros entrando en contacto directo con la presa,
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Villacrés D y Roman A [132] evaluaron un reservorio de agua para regadio, basandose en
los pardmetros de conductividad eléctrica. Encontrando que la media de la conductividad
eléctrica es de 0.058 mS™ que corresponde a un tipo de salinidad media, y llegando a la
conclusion que se requiere de un lavado o tratamiento moderado o plantas tolerantes a esta
salinidad. Transito J y Séenz E [133] estudiaron la calidad del agua en cuestion de salinidad
en el acuifero del Valle de Guadalupe, Baja California, México, encontrando que el acuifero
del 2001 al 2009 tiene concentraciones de salinidad de 10.42 a 11.95 gL y que fue derivado
al manejo inadecuado del agua de riego y a la aplicacion de fertilizante. En la zona del campo
Pitepec si existen predios donde se trabaja la agricultura, pero no existen sistemas de riego y
ni aplicacion de fertilizantes. Determinando que todos los pozos estan por arriba de la
concentracion de salinidad de acuerdo a la NOM, por lo tanto, se establece que ninguna
muestra analizada esta dentro de los parametros permisibles, estando asociado directamente
a la presencia de los hidrocarburos, por ultimo, la contaminacion de acuerdo a los niveles

estaticos, esta de 0 a 8 m en el subsuelo que es por donde se ubica el nivel freatico.
4.2.8. Medicion de salinidad del suelo.

La medicion de salinidad por la técnica analitica de Mohr, permitié determinar la
concentracion de sal en el subsuelo, con el objetivo de relacionar las concentraciones de
salinidad y la respuesta geoeléctrica en las tomografias eléctricas resistivas, este analisis

permite descartar cualquier anomalia producto de los contenidos de sal en el subsuelo.

Se estudiaron 3 muestras de suelo en las coordenadas 21°21'30.52"N, 97°42'11.09"O;
21°21'31.26"N, 97°42'8.85"0; 21°21'32.56"N, 97°42'9.09"0 (Figura 4.30) de las cuales 2
son de un canal proveniente de la presa Chinampal, y la otra de una zona que se denominé
como limpia, ya que se encuentra en zona alta, donde no llegan canales de la presa
mencionada, estas muestras se tomaron a diferentes profundidades desde 0, 30 y 60 cm, para

ver los cambios de concentracion de sales (migracion Tabla 4.8).
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Figura 4.30. Ubicacion de las zonas muestreadas, M1, M2 'y M3.

Tabla.4.8. Salinidad de 3 suelos muestreados.

Muestra Distancia Salinidad
[cm] [mgL-]
M1 0 3.55
M1 30 3.47
M1 60 3.12
M2 0 80.37
M2 30 17.75
M2 60 16.33
M3 0 75.24
M3 30 26.32
M3 60 19.12
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En la Tabla 4.8 se observa que la muestra M1 contiene concentraciones bajas de sal no
presentando variacion significativa desde la superficie hasta los 60 cm con un promedio de
concentracion de 3.38 mgL*, la muestra M2 presenta altas concentraciones de sal de 80 mgL"
L en la superficie (M2, 0 cm) con una variacion significativa para los 30 cm de 62.87 mgL™*
y finalmente a los 60 cm una disminucion poco significativa del orden de 1.42 mgL™. Para
el caso de M3, se tienen concentraciones altas de salinidad en la superficie con una valor de
75.24 mgL™?, para los 30 cm se tiene una concentracion de 26.32 mgL™ con una variacion de
48.92 mgL! y a los 60 cm con un valor de 19.12 mgL™?, teniendo una variacion de M2-30
cm respecto a M2-60 cm de 7.2 mgL™ estas muestras presentan las mayores variaciones en
funcién de la profundidad. De acuerdo a la norma oficial mexicana NOM-21-RECNAT-2000
establece que 0.6 mgL™ es despreciable de salinidad, 0.66-1.2 mgL™ ligeramente salino,
1.26-2.4 mgL "t moderadamente salino, 2.5-4.8 mgL* suelo salino, 7.4-9.6 mgL* fuertemente

salino y mayor a 9.6 mgL"* muy fuertemente salino.

Mesa J y Garcia J asi como Ramirez L y Arguello R [134-135] establecieron que en el suelo
los hidrocarburos impiden los procesos fisico-quimicos y bioldgicos y dependiendo el tipo
que sea y cantidad vertida tiene una moderada, alta o extrema salinidad. Altos gradientes de
salinidad pueden destruir la estructura terciaria de las proteinas, desnaturalizar enzimas y
deshidratar células. Zufiga E y Ospina R [136] reportaron que en suelos contaminados con
compuestos poliaromaticos provenientes de una refineria, son suelos normalmente salinos,
es decir que las propiedades morfoldgicas y fisiolégicas del suelo no estan influenciadas por
el caracter salino, Randy H y Fernando A [137] estudiaron en Colombia suelos irrigados con
aguas tratadas y con fertilizantes, ubicados en zonas aridas estando saturados de sal, teniendo
efectos negativos sobre el suelo, como la disminucion de la actividad biologica, la reduccion
en la disponibilidad de nutrientes, genera cambios en la estructura provoca la degradacion y

la desertificacion de las tierras, lo que es un limitante para el desarrollo de los cultivos.

Por lo tanto las muestras M2 y M3 como se observa presentan las concentraciones de
salinidad mas altas y de acuerdo a la NOM se clasifica como un suelo fuertemente salino, ya
que sus concentraciones son de 80 y 76 mgL™* saliendo de los rangos establecidos en la

norma, esto debido a que son muestras colectadas en canales provenientes de la presa

97



chinampal, cuando la presa llega a su maxima capacidad de agua, desborda y tiende a caer a
las zonas mas bajas, esta agua se reportd con una concentracion de 2.9 mgL™* de TPH y
salinidad de 34gL™, por lo tanto se determina que las concentraciones altas de salinidad de
estos suelos es a consecuencia de la contaminacion que hace el agua de la presa chinampal y
de acuerdo a que es comun que en los derrames de petrdleo se encuentren asociados al agua
de produccién o formacion (congeénita) y que Guerrero C y Herrera J [138] la describen como
agua que generalmente tiene alto contenido de sales proveniente de las formaciones
geoldgicas (domos salinos) de los yacimientos petroleros y teniendo como consecuencia la
alteracion de la conductividad eléctrica, la relacion de adsorcion de Na y a veces el pH del
suelo. M1 que es la que presenta bajas concentraciones de salinidad, se clasifica como un
suelo moderadamente salino (suelo limpio), siendo apto para la agricultura, esto debido a que
se encuentra en una zona alta, donde el agua de la presa no alcanza a cubrir. Gamal Z y
Atekwana E [139] definen que la porcion de suelo de importancia agricola es la zona donde
se acumulan las raices (rizosfera); es decir los primeros 30 cm para la mayoria de los cultivos

y hasta 1.5 para algunos arboles frutales.

Dentro de la zona de estudio no se encuentran sistemas de regadio y ni aplicacion de
fertilizantes, por lo tanto las concentraciones de salinidad en el suelo estan atribuidas al crudo
C1lyalaexistencia de agua congénita, que proviene de la presa Chinampal, la migracién que
tiene la sal en el suelo y que es una diferencia de concentracién muy notoria, es atribuida a
las propiedades fisicas del suelo arcillosos que tiene muy poca porosidad y la capacidad de
adsorcion de los fluidos. Estas concentraciones de sal estan afectando la capa agricola, dado
a que la capa que presenta la mayor concentracion es de 0 a 30 cm de profundidad, quedando

salinizada, arida e inservible para cultivos.
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4.2.9. Tomografia Eléctrica Resistiva (TER).

La TER es una técnica geofisica no destructivo que analiza el comportamiento eléctrico
subsuelo, a partir de la inyeccion de corriente y analizando la respuesta en resistividad del
subsuelo. Esta técnica fue empleada para explorar la distribucion de valores de resistividad
que posee el campo Pitepec y determinar posibles anomalias asociadas a la contaminacion.
Para ello se realizd un arreglo electrodico Schlumberguer con empalme, con relaciones
MN/=1y AB/2= 2, a una distancia longitudinal de 112 m.

TER. : Leyenda

Tomografia eléctrica resistiva. ' Elemento 1
&« TER

4

Presa Chmampal

Figura 4.31. Zona en donde se realiz6 la TER (linea roja), con una distancia total de 112 m longitudinal

lateral.
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En la Figura 4.32 se observa el perfil topogréfico en donde se realiz6 la TER, comenzando
con una elevacién 73 m sobre el nivel del mar y conforme se avanza de izquierda a derecha,
la elevacion incrementa hasta alcanzar un maximo de 77 m sobre el nivel del mar. El perfil
topogréfico comienza en una zona con abundante vegetacion, atraviesa un canal que proviene
de la presa Chinampal y que se encontraba arido al realizar las mediciones, pasando de nuevo
a otra zona con abundante vegetacion no afectada ascendiente hasta los 77 m de altitud Figura
4.34.

Figura 4.34. Imégenes de la zona del perfil topogréafico en donde se realizé la tomografia eléctrica
resistiva. A) Zona con abundante vegetacion, B) y C) canal proveniente de la presa Chinampal y el
paso a la zona con abundante vegetacion y ascendiente a los 77 m de altitud.

En la Figura 4.33 se muestran los resultados de la resistividad procesados con el software
Res2Dinv de la tomografia eléctrica resistiva., El perfil tomogréfico se realiz6 para una
distancia lateral de 112 m longitudinales con una profundidad de 10.5 m. La escala de colores
que indican los valores de resistividad con valores desde 0.66 hasta 15 Q.m. La mayor parte
de la tomografia presenta resistividades que oscilan de 3 a 5.5 Q.m y de acuerdo a la Tabla
2.2 de la resistividad de materiales geoldgicos y residuos, se clasifica en suelos arcillosos,
como previamente se reportd en los andlisis granulométricos. En la tomografia se ubican dos
anomalias de baja resistividad (etiquetados como A y B) de 0.66 a 1.55 Q.m respectivamente,
con una extension de 40 m de ancho con 5 m de profundidad y ubicada en el canal de la presa
Chinampal, reportada con valores de 2.9 mgL™ de TPH. Por lo tanto, esta anomalia puede
estar asociada a contaminacién antigua de hidrocarburos y a las altas concentraciones de sal
que se encontraron de 80 y 75 mgL™, Delgado O y Guevara M [38] han reportado que los
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valores de resistividad de un suelo contaminado con hidrocarburos dependeran de la edad
que el derrame tenga. Sefialando que después de un periodo de 15-20 dias las resistividades
de un suelo sano disminuiran debido a la lixiviacion de los materiales constituyentes del suelo
(minerales), a las altas concentraciones de salinidad que presenta el hidrocarburo
favoreciendo a una mejor conductividad eléctrica, asi como la presencia de compuestos
organicos volatiles y metales que alteran las propiedades eléctricas del subsuelo. En la misma
tomografia, a la distancia de 67 m se observa otra anomalia de alta resistividad de 9 a 13 Q.m
(punto C), con una longitud de 47 m y una profundidad de 3 m. Esta anomalia se atribuye a
un derrame de hidrocarburo reciente de manera indirecta, pero si por un sistema de regadio
que existe en esa zona anémala y siendo esta la zona maxima de altura con 77 m, es un predio
agricola para naranjas e irrigando con agua proveniente de la presa, Delgado M y Guevara
M [38] establecieron que un derrame de hidrocarburo reciente las resistividades tienden a
aumentar de sus parametros originales debido al recubrimiento y saturacion que hace el

hidrocarburo sobre los poros, impidiendo una buena conductividad eléctrica.

Lin B y Enfield G [140] han reportado que los sedimentos contaminados por derrames de
hidrocarburos recientes, producen un aumento de la resistividad aparente y de forma contraria
se registra una mayor conductividad eléctrica en sedimentos no consolidados, cuando el
derrame es posterior a varios meses, asociandose a lo propuesto por Atekwana E y Cassidy
D [141] reportando que con el tiempo ocurre la biotransformacion del hidrocarburo por los
microorganismos, que induce cambios en las propiedades fisicoquimicas del ambiente
contaminando afectando su respuesta eléctrica. Por otro lado, Atekwana A y Werkema D
[142] concluyendo que el aumento de la conduccion eléctrica en acuiferos contaminados con
hidrocarburos, se debe al aumento de los sélidos disueltos totales en el agua de poro, como
resultado de la interaccion de los subproductos de la degradacion de los hidrocarburos y los
minerales del acuifero. Atekwana E y Legall F [143] establecieron que los procesos
microbianos juegan un papel muy importante en la alteracion de las propiedades
geoeléctricas, electroliticas e interfaciales del suelo. Andrade A y Gonzalez A [144]
reportaron estudios geoeléctricos de la distribucion del benceno en el subsuelo cercano a

estaciones petroleras. Sus resultados muestran que las tomografias realizadas fuera del rango
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de influencia de los pozos presentan resistividades normales para el suelo caracteristico de la
zona, con valores de 20 .m y que para los sitios cercanos a los pozos, las resistividades son
de 10 Q.m, que atribuyeron a la concentracion del benceno en el subsuelo. Vladimir Sy
Ryjov A [145] realizaron un estudio por caracterizacion geoeléctrica de un sitio contaminado
por hidrocarburo con edad de 30 afios reportando que las anomalias de baja resistividad
ubicadas encima del nivel fredtico corresponden a zonas contaminadas, indicando que la
existencia de contaminacion madura puede correlacionarse a partir de la inversion de la

resistividad eléctrica y la concentracion del contaminante.

De acuerdo a los resultados obtenidos y los a trabajos sobre el tema, se establece que la zona
en donde se realizo la tomografia eléctrica resistiva, tiene dos tipos de contaminacién, una
antigua que presenta anomalias de baja resistividad clasificada como contaminacion madura
y que también estd asociada a la biodegradacion del suelo y las altas concentraciones de
salinidad, teniendo una mayor migracion hacia el subsuelo, pero sin alcanzar los niveles
freaticos. Aunque por lo los analisis de TPH realizado a los pozos, los niveles freaticos estan
contaminados por fendmenos de migracion de las chapopoteras. El segundo tipo de
contaminacion es reciente, registrados como anomalia de alta resistividad y que estéa asociada
al riego por agua de la presa Chinampal, principalmente en las zonas altas del perfil

geoeléctrico realizado.
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Conclusiones

La identificacion de posibles contaminantes en suelos por diferentes tipos de residuos o
materiales peligrosos se pueden evaluar por una variedad de técnicas y metodologias que
dependen del tipo y nivel de contaminacion. La contaminacion por derrames hidrocarburos
y sus derivados afectan gravemente al suelo y los niveles freéticos, perjudicando la salud

humana, el sector agricola y ganadero.
La zona estudiada dentro del campo Pitepec que se delimitd a 50 km? se concluye que:

El crudo caracteristico de la zona derivado de lo obtenido por fraccionamiento de crudo por
cromatografia liquida por columna abierta empacada (SARA), se clasifica como un crudo
del tipo mediano con una estabilidad coloidal estable y encontrando que el tipo de suelo
caracteristico es de origen sedimentario arcilloso y por sus propiedades fisicas de poca
porosidad y facilidad de adsorcion, en un derrame por este tipo de crudo la zona mas afectada
es la zona superficial (30 cm) que es donde se encuentran la mayoria de los nutrientes para
el sector agricola, alterando los procesos fisicos, quimicos y bioldgicos que el suelo realiza.

Los estudios directos de Espectroscopia infrarroja con transformada de Fourier (FTIR)
indican la presencia de grupos funcionales de la matriz caracteristica del suelo SiO> cuarzitica
y la atribucion del crudo en el suelo con compuestos alifaticos, grupos funcionales de los
alquinos, presencia de carbono, azufre, la microscopia electronica de Barrido (SEM), muestra
las aglomeraciones de los sedimentos con poca porosidad, la espectroscopia Dispersa de
rayos X (EDX) indica la presencia de los componentes del crudo en el suelo, como lo es las
altas concentraciones de carbono, carbonato de calcio, fierro, magnesio potasio y
concentraciones altas de cloro y sodio, la concentracion de salinidad por la técnica analitica
de Mohr indican una salinidad extrema lo que no es apto para funcionamiento agricola. Por
lo tanto, el suelo de la zona, se encuentra severamente dafiado por contaminacion de origen
de los hidrocarburos. No existe pozos petroleros en funcionamiento dentro de la zona de
estudio, pero si existe la presa denominada Chinampal que se registr6 con altas
concentraciones de hidrocarburos totales de petréleo y con concentraciones de salinidad

similares a las del mar que se atribuyen al agua de formacién o congenita que es parte de un
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yacimiento petrolero, la presa se encuentra en una zona alta y cuando llega a su méxima
capacidad desborda a zonas bajas donde cubre el suelo y contamina. Esta contaminacion se
clasifica como una contaminacion puntual, solo las zonas bajas y cercanas a la presa son las

afectadas.

De acuerdo a los resultados de hidrocarburos totales de petrdleo en pozos de agua
muestreados existe un segunda contaminacion que se clasifica como difusa, ya que todos los
pozos de agua presentan concentraciones de petréleo crudo y no tienen relacion con la presa
Chinampal debido a que se encuentran fuera de su rango, esta contaminacion es atribuida a
fendmenos geoldgico-estructurales llamados chapopoteras, que es la migracion que tiene el

crudo del subsuelo a la superficie pasando por los niveles freaticos contaminandolos.

Los derrames del agua de la presa Chinampal se evaluaron con la técnica de tomografia
eléctrica resistiva encontrando dos tipos de contaminacion en el subsuelo, una contaminacién
antigua con anomalias de baja resistividad clasificandose como contaminacion madura,
proveniente de un canal de la presa en donde se encontraba seco y una contaminacion reciente
anomalias de alta resistividad derivada del irrigado a los sembradios con agua proveniente

de la presa.

La zona se encuentra altamente contaminada, tanto el suelo que no es apto para el sector
agricola derivado de las concentraciones de petréleo y salinidad, como los niveles freaticos
perjudicando la salud humana de quien consume esa agua Y el sector ganadero dado a que

los pobladores desarrollan estas actividades con el agua de esta zona.

Las técnicas directas para la caracterizacion de un sitio contaminado son importantes para
conocer el tipo de contaminacion gque existe en el lugar y la cuantificacion de este, las técnicas
geofisicas en la variante de tomografia eléctrica resistiva, no son dafiinas, rapidas y permiten
delimitar la contaminacion que no se pueden observar en la superficie, conocer las
caracteristicas estratigraficas del subsuelo y como el contaminante esta migrando y asi poder

plantear una futura remediacion.

105



Bibliografia.

1.

10.

11.

Carpintero O., Garcia E. “El final de la era del petroleo barato”. ler. Edicion. Ed.Icaria.
S.A. 2007.

Tarbuck J., Lutgens F., Tasa D. “Ciencias de la tierra, una introduccion a la geologia
fisica”. 8va Edicion. Ed. Pearson. 2005.

Agueda J., Anguila F., Lopez J. “Fundamentos de geologia Fisica”. 2da. Edicion. Ed.
Ruedad. 1983.

Bogoda R., Francisca F. “Propiedades geotécnicas de los suelos residuales para su
clasificacion: estado actual del conocimiento” Conference Joreic. Vol. 1, pag. 1-7. 2014.
Serway R. “Fundamentos de Fisica” 9na Edicion. Ed.Cennage Learnig. 2010..
Mendoza A., Heydrich, S., Cervantes 1., Orozco O. “Identification of environmentally
vulnerable areas with priority for prevention and management of pipeline crude oil
spills”. Environmental Management. Vol. 92, No. 7, p4g.1706-1713. 2011

Langford H., Hodson A., Banwart S. “Using FTIR spectroscopy to characterise the soil
mineralogy and geochemistry of cryoconite from Aldegondabreen glacier, Svalbard”.
Applied Geochemistry. Vol. 26, pag. 206-209. 2011.

Pinedo J., Ibafiez R., Lijzen J., Irabien A. “Assessment of soil pollution based on total
petroleum hydrocarbons and individual oil substances”. Journal of Environmental
Management. Vol. 130, pag. 72-79. 2013.

Helene M., Levy G., Fine P., Borisover M. “Organic matter composition in soil irrigated
with treated wastawater FT-IR spectroscopic analysis of bulk soil samples”. Geoderma.
Vol. 209-210, pag. 233-240. 2013.

Oumabady N., Rajendran M., Selvaraju R. “FT-IR spectral studies on polluted soils
from industrial area at Karaikal, Puducherry State South India”. Spectrochimica Acta,
Vol. 110, No. 4, pag. 46-54. 2013.

Rocco C., Duro L., Di Rosa S., Fagnano M., Fiorentino N. “Composite vs. discrete soil
sampling in assessing soil pollution of agricultural sites affected by solid waste

disposal”. Journal of Geochemical Exploration. VVol. 170, pag. 30-38. 2016.

106



12.

13.

14.

15.

16.

17.

18.

19.

20.

21.

Haghollahi. A., Fazaelipoor M., Schaffie M. “The effect of soil type on the
bioremediation of petroleum contaminated soils”. Journal of Environmental
Management. VVol. 180, pag. 197-201. 2016.

Wartini N., Malone B., Minasny B. “Rapid assessment of petroleum-contaminated soils
with infrared spectroscopy”. Geoderma. Vol. 289, pag. 150-160. 2017.

Shen S., Liang Z., Webster R., Zhang G. “A highresolution map of soil pH in China
made by hybrid modelling of sparse soil data and environmental covariates and its
implications for pollution. Stoten”. Science of the Total Environmental. VVol.655, pag.
273- 283. 2018.

Errington 1., King C., Wilkins D., Spidding T., Hose G., “Ecosystem effects and the
management of petroleum-contaminated soils on subantarctic islands, Chemosphere”.
Chemosphere. Vol.194, pag. 200-2010. 2018.

Romero M., Monterroso C., Casares J. “Environmental Fate of Petroleum
Hydrocarbons in Soil: Review of Multiphase Transport, Mass Transfer, and Natural
Attenuation Processes”. Pedosphere. VVol.28, pag. 833-847. 2018.

Khan M., Biswas B., Smith E., Naiudo R. “Toxicity assessment of fresh and weathered
petroleum hydrocarbons in contaminated soil- a review”. Chemosphere. VVol.212, pag.
755-767. 2018.

Xing Z., Tian K., Du C., Li C., Zhou J “Agricultural soil characterization by FTIR
spectroscopy at micrometer scales: Depth profiling by photoacoustic spectroscopy”.
Geoderma. Vol. 335, pag. 94-103. 2019.

Zhang T., Liu Y., Zhong. S., Shang L. “AOPs-based remediation of petroleum
hydrocarbons-contaminated soils: efficiency, influencing factors and environmental
impacts”. Chemosphere. Vol. 246, pag. 1-49. 2019.

Ossai I., Ahmed A., Hassan A., Hamid F. “Remediation of soil and water contaminated
with petroleum hydrocarbon: A review”. Environmental Technology & Innovation.
Vol. 17, p4g. 100-177. 2019.

Marsh A., Heath A., Patureau P., Everden V. “Influence of clay minerals and associated
minerals in alkali activation of soils”. Construction and Building Materials. VVol. 229,
pag. 116-131. 20109.

107



22.

23.

24.

25.

26.

217.

28.

29.

30.

31.

Pinedo J., Ibafiez R., Lijzen J., Irabien A. “Assessment of soil pollution based on total
petroleum hydrocarbons and individual oil substances”. Journal of Environmental
Management. Vol. 130, pag. 72-79. 2013.

Bissada K., Tan J., Szymczyk E., Darnell M., Mai M. “Group-type characterization of
crude oil and bitumen. Part I: Enhanced separation and quantification of saturates,
aromatics, resins and asphaltenes (SARA)”. Organic Geochemistry. Vol.95, pég. 21-
28. 2016.

Ashooori S., Sharfi M., Masoumi M., Salehi M. “The relationship between SARA
fractions and crude oil”. Journial of Applied Sciences. Vol.12, No. 23, pag. 2479-2483.
2012.

Wei B., Zou P., Shang J., Gao K., Li Y. “Integrative determination of the interactions
between SARA fractions of an extra-heavy crude oil during combustion”. Fuel,
Vol.234, pag. 850-857. 2018.

Rudyk S. “Relationships between SARA fractions of conventional oil, heavy oil, natural
bitumen and residues”. Fuel. Vol. 216, pag. 3330-3340. 2018.

Osorio F., Adams R., Rodriguez V., Garcia C. “Alternative method for determining API
degrees of petroleum in contaminated soil by FTIR”. Egyptian Journal of Petroleum.
Vol. 29, No. 1, pag. 34-39. 2019.

Versan M., Mikhail A., Nurgaliev D. “Determination of SARA fractions of crude oils
by NMR technique”. Journal of Petroleum Science and Engineering”. VVol. 179, pag. 1-
6. 2019.

Delgado O., Shevnin V., Ochoa J. Ryjov V. “Geoelectrical characterization of a site
with hidrocarbon contamination caused by pipeline leakage”. Geophysic International.
Vol. 45, No. 1, pag. 63-72. 2006.

Delgado O., Shevnin V., Ochoa J. Ryjov V., “Geoelectrical characterization of a site
with hidrocarbon contamination caused by pipeline leakage”. International Journal of
Environmental Pollution. Vol. 22, pag. 157-163. 2006.

Delgado O., Torres M., Shevnin V., Ryjov A. “Estimation of soil petrophysical
parameters based on electrical resistivity values obtained from lab in field

measurements”. Geofisica International. Vol. 51, No. 1, pag. 5-15. 2012.

108



32.

33.

34.

35.

36.

37.

38.

39.

40.

41.

42.

43.

Castro A., Barruecos D., Urbieta J., lturbide R., Delgado O. “Caracterizacion
geoquimica y geoeléctrica de un sitio contaminado por hidrocarburos en el estado de
Puebla, México”. Boletin de la Sociedad Geoldgica Mexicana. Vol. 65, No. 2, pag. 405-
418. 2013.

Delgado O., Hernandez D., Amezcua M., Shevin V. “Joint interpretation of geolectrical
and volatile organic compounds data: a case study in a hydrocarbons contaminated
urban site”. Geofisica international. VVol.53-2, pag.183-198. 2014.

Blondel A., Schmutz M., Franceschi M., Tichane F. “Temporal evolution of the
geoelectrical response on a hidrocarbon contaminated site”. Journal of Applied
Geophysics. Vol. 103, pag. 161-171. 2014.

Wang T., Chen C., Tong L., Chang P., Yang Y. Ho C. “Applying FDEM, ERT and GPR
at a site with soil contamination: A casa study”. Journal Applied Geophysics. Vol. 121,
pag. 21-30. 2015.

Liu H., Yang H., Yi F. “Experimental study of the complex resistivity and dielectric
constant of chrome-contaminated soil”, Journal Applied Geophysics, Vol. 131, pags.
109-116, 2016.

Steelman M., Klazinga D., Cahill A., Endres A., Parker B. “Monitoring the evolution
and migration of a methane gas plume in an unconfined Sandy aquifer using time-lapse
GPR and ERT”. Journal of Contaminant Hidrology. VVol. 205, pag. 12-24. 2017.
Delgado O., Shevin V., Guevara H., Guevara M. “Characterization of Hydrocarbon-
Contaminated Sites Based on Geoelectrical Methods of Geophysical Exploration”.
Geophysic Book. Cap. 5, pag. 85-99. 2018.

Badillo. J., Rodriguez R. “mecénica de suelos tomo 1”. 1er. Edicion. Ed. Limusa. 2002.
Boul S., Graham R., McDaniel A. “Soil genesis and classification”. 6ta. Edicion. Ed.
Wiley-Blackwell. 1997.

Acevedo O., “Physical, chemical and mineralogical properties of forest soil in
Acaxochitlan, state of Hidalgo, Mexico”. V ciencia. Vol. 26, pag. 137-150. 2010.
Jaramillo D. “Introduccion a la Ciencia del Suelo: Manual de Edafologia”. Universidad
Nacional De Colombia, Facultad de Ciencias. 2008.

Yang F., “Introduction to environmental geotechnology”. 3er. Edition. Ed. CRC-Press.
1997.

109



44,

45.

46.
47.

48.

49.

50.

51.

52.

53.

54.

55.

56.

Bronger A., Winter R., Sedov S. “Weathering and clay mineral formation in two
holoceno soils and in buried paleosol in Tadjikistan: towards a quaternary paleoclimatic
record in central Asia”. Catena. Vol. 34, pag. 19-34. 1998

Franco F., Angulo S “Petrofisica de reservorio”, ler. Edicion. ISBN: 978-99954-0-149-
8. 2008

Keith J., Meiser J. “Fisicoquimica”. 2da. Edicion. Ed. Continental, S.A DE C.V. 1997.
Grotch H., Mckelvey J. “Fisica para Ciencias e ingenieria”. ler. Edicion. Ed. Harla.
1981.

Delgado G., “Apuesta incierta frente al cambio climatico”, alimentacion
contemporanea y desarrollo regional”. Vol. 20, No. 40, pag. 211-236. 2012.

Contreras A., Menses M “introduccion al estudio de la contaminacion y su control”.
2da. Edicion. Ed. UNED. 1995.

SEMARNAT, (2010) Guia técnica para orientar la elaboracion de estudios de
caracterizacion de sitios contaminados”. Secretaria del medio ambiente y recursos
naturales.

A Lindell. “Revitalizacion urbana de sitios contaminados a través de ejemplos en
México”. SEMARNAT. 2009.

Rodriguez N, McLaughlin M, Pennock D “La contaminacion del suelo: una realidad
oculta” FAO, 2019.

Abrahams P., “Soil: their applications to human health”. Science of the total
environment. VVol. 291, pag. 1-32. 2002.

Aguilar, J; Dorronsoro, C.; Galan, E. & Gomez Ariza, J.L. “Los criterios y estandares
para declarar un suelo como contaminado en Andalucia y la metodologia y técnica de
toma de muestras y analisis para su investigacion”. 1999.

Alein C, Bourg M, “Speciation of Heavy Metals in Soils and Groundwater and
Implications for Their Natural and Provoked Mobility”. Heavy metals. Vol.2, pag. 19-
31. 1995.

Cheng H, Zheng C, Tu C, Zhou D. “Studies on loading capacity of agricultural soils
for heavy metals and its applications in China”. Applied Geochemistry. Vol. 16,
pég.1397-1403. 2001.

110



57.

58.

59.

60.

61.

62.

63.

64.

65.
66.

67.

Hang A., Burridge C., “Persistence of metal residues in sewage sludge trated soils over
seventeen years”. International Journal of Environmental analysis Chemistry. Vol. 39.
Pag. 173-177. 1990.

Loredo J., Menéndez M., Ordonez A., Pereira A. y Pendés F. “Ruinas industriales en
Asturias: De la prospeccién de la contaminacion a la descontaminacion. En: Desarrollo
Sostenible en el siglo XXI”. XI Congreso Internacional de Industria, Mineria y
Metalurgia. Pag. 418- 420. 2002.

Brito O., Lema I., Garcia A. “LA restauracion de suelos contaminadoS con
hidrocarburos en México”. Gaceta Ecoldgica. Vol. 69, pag. 83-92. 2003.

Filho D.C., Ramalho J.B.V., Spinelli L.S., Lucas E.F., “Agning of in water in crude oil
emulsions: Effect on water content, droplet size distribution, dynamic viscosity and
stability”. Journal of Colloids and Surfaces A: Physicochemical and Engineering
Aspects. Vol. 396, No. 20, pag. 208-221. 2012.

Chow-Pangtay S., "Petroquimica y sociedad", Fondo de cultura econdmica, México,
pag. 41-50. 1998.

Laredo J. “Instrumentacion de campo para la deteccion y cuantificacion de elementos
del suelo”. operatividad de la instrumentacion en aguas subterraneas suelos
contaminados Yy riesgos geoldgicos. ISBN: 84-7840-485-6, pag. 175-184. 2003.
Molina G., Rinaldi V., “tomografia geoeléctrica: desarrollo y potenciales aplicaciones
en geotecnia”. XVII Congreso Argentino de Mecanica de Suelos e Ingenieria
Geotécnica. SINERGIA. 2004

William J. “Physical Principles of Exploration Methods”. Advancing Earth and Space
Science. Vol. 63, No. 51. P4g. 1224-1225. 1982.

Howell B. “Introduccion a la geofisica” ler. Edicion. Ed. Omega. 1962.

Orellana E. “Prospeccion Geoeléctrica en Corriente Continua.” 2. Edicién. Ed.
Paraninfo. 1982.

Manual RES2DINV ver. 3.56. For Windows 98/Me/2000/NT/XP. “Rapid 2-D
Resistivity & IP inversion using the least-square method” Geoelectrical Imaging 2D &
3D, GEOTOMO SOFTWARE. Malaysia. www.geoelectrical.com. July 2007.

111


http://www.geoelectrical.com/

68.

69.

70.

71.

72.

73.

74.

75.

76.

77.

78.

79

80.

Lamus C., Guzman A., Murcia B., Cabanzo R., Mejia E “Uso de andlisis multivariado
en la determinacion SARA de crudos por Espectroscopia NIR”. Revista colombiana de
Fisica. Vol. 43, No. 3, pag. 635-642. 2011.

Margenot A., Mukome F., Parikh S., “IR spectroscopy, soil analysis applications”.
Encyclopedia of Spectroscopy and Spectometry. Edition 3. Pag. 448-454. 2017.

Skoog D., Holler F.J., Crouch S. “Principios de analisis instrumental”. 6ta. Edicion. Ed.
Cenga. 2008.

Ayache J., Boumendil E., Laub B., “Sample Preparation Handbook for Transmission
Electron Microscopy: Techniques”. ler. Edicion. Ed. Springer. 2010.

Bowles J. E “Manual de laboratorio de suelos de ingenieria civil”. ler. Edicion. Ed.
McGraw-Hill. 1981.

Bernal P. “Guia de técnicas utilizadas en el proceso de muestras de canal para el andlisis
bioestratigrafico con nanofosiles calcareos” Petroleos mexicanos, subgerencia de
operacion geologica. 2000.

Randy H., Zavala C., Morales J., “concentracion residual de hidrocarburos de suelos
del tropico, II: afectando a la fertilidad y su recuperacion”. Interciencia. Vol.33, No. 7,
pag. 483-489. 2008.

Perez V., Naranjo J., Valdez M., Benites Y., Garcia T., “Manual de técnicas analiticas
para analisis de suelo, foliar, abonos orgénicos y fertilizantes quimicos”. Instituto
Nacional de Ciencia Agricolas. 2010.

E. Lopez “Geologia general y de México” 8ta edicion. México. Ed. Trillas. 2018.
Pemex exploracion y produccion. Contratos integrales EP 2013: “Pitepec resumen
ejecutivo”.

Ashoori S., Sharifi M., Masoumi M., Mohammad M. “The relationship between SARA
fraction and crude oil stability”. Egyptian Journial of Petroleum. Vol. 26, pag. 209-
213.2017.
Chori M., Hamouda A, in: SPE-141329-MSSPE International symposium on oilfield
Chemestry, 11-13 April. 2017.

Higuerey 1., Orea M., Pereira P. “Estimation of visbroken and selective catalitie steam
craked product stability using iastracan TLC-FID”. Fuel Chem. Div. Prepr. Vol. 47.
No.2, pag. 656-658. 2002.

112



81.

82.

83.

84.

85.

86.

87.

88.

89.

90.

91.

Pemex Exploracion y Produccion. Contratos Integrales EP. 2013: Pitepec, resumen
ejecutivo. http://contratos.pemex.com/chicontepec/.

Rincén J., Baquero C., Prieto A. "Fraccionamiento y analisis de bitimenes por
exstrografia” Revista Colombiana de Quimica, Vol. 20, No. 2, pag. 50-59. 1991.
Mullins O., Sabbah H., Eyssautier J., Pomerantz A., Morales Y., Mostowfi F., Goual
L., Cooper T. “Advances in Asphaltene Science and the Yen—Mullins Model”. Energy
& Fuels. Vol. 26. No. 7, pag. 3986-4003. 2012.

Figueraulo J., Davila M. “Quimica Fisica del ambiente y de los procesos medio
ambientales”. lera. Edicion. Ed. Reverte. 2004.

Montes R. “Ecotoxicological effect of crude oil on the first stage of Emerita Analoga
Astipson, 1857 (Decapoda: Anomura)”. Biologist (Lima). VVol. 6, No. 2, pag. 101-111.
2008.

Lin Q., Mendelsson I., Suidan M., Lee K., Venusa A. “The dose-response relationship
between No. 2 fuel oil and the growth of the salt marsh grass, sportina alterniflora”.
Marine Pollution Bulletin. VVol.44, pag. 897-902. 2002.

Hernandez V., Larez M., Garcia V. “Evaluacion de la toxicidad de un suelo
contaminado con diferentes tipos de crudos sobre la germinacion de dos pastas
tropicales”. Biogro. Vol.29, No.2, pag. 73-82. 2017.

Adam G., Duncan G. “Influence of diésel fuel on seed germination”. Enviromental
Pollution. Vol. 120, pag. 363-370. 2002.

Pretsch E., Clerec T., Seibl J., Simon W. “Tablas para elucidacion estructural de
compuestos organicos por métodos espectroscopicos”. ler. Edicion. Ed. Alhambra,
S.A. 1996.

Hannisdal A., Hemmingsen P., Sjoblom J. “Group-Type Analysis of Heavy Crude Oils
Using Vibrational Spectroscopy in Combination with Multivariate Analysis”. Industrial
& Engineering Chemistry Research. Vol. 44, pag. 1349-1357. 2005.

Rakhmatullin I. Z., Efimov, S. V., Tyurin V. A., Al-Muntaser A. A., Klimovitskii A.
E., Varfolomeev M. A., Klochkov V. “Application of high resolution NMR ( 1 H and
13 C) and FTIR spectroscopy for characterization of light and heavy crude oils”. Journal
of Petroleum Science and Engineering. Vol.168, pag. 256-262. 2018.

113



92.

93.

94.

95.

96.

97.

98.

99.

100.

101.

102.

Macias M., Cueto J.A., Muioz J., Landeros O. “Predicting soil traits of agronomic
importance by of near infrared reflectance spectroscopy”. Revista Mexicana de Ciencias
Agricolas. Vol. 6, pag. 1317-1329. 2015.

Calderon F., Reeves J., Collins H., Paul E. “Diferencias quimicas en las fracciones de
materia organica del suelo determinadas por espectroscopia de infrarrojo medio de
reflectancia difusa”. Ciencias del suelo. Vol. 75, No. 2, pag. 568-579. 2013.

Ma F., Zeng Y., Du C., Shen Y., Ma H., Xu S., Zhou J. “Soil variability description
using Fourier transform mid-infrared photoacoustic spectroscopy coupling with RGB
method”. CATENA. Vol.152, pag. 190-197. 2017.

Hofmeister A. M., Bowey J.E. “Quantitative Infrared Spectra of Hydrosilicates and
Related Minerals”. Monthly Notices of the Royal Astronomical Society. VVol. 367, pag.
577-591. 2006.

Max J., Chapados C. “Isotope effects in liquid water by infrared spectroscopy. 111. H20
and D20 spectra from 6000toOcm—1". The Journal of Chemical Physics. Vol.131, No.
18, pag. 184-505. 2009.

Linker R. “Application of FTIR spectroscopy to agricultural soils analisis”. Intech, pag.
385-404. 2011.

Krivoshen K., Volkov D., Rogova B., Proskurnin A. “FTIR photoacoustic spectroscopy
for identification and assessment of soil components: Chernozems and their size
fraction”. Photoacoustic. Vol. 18, pag. 100-162. 2020.

Inoue A., Watanabe T. “Infrared spectra of interstratified illite/smectite from
hydrothermally altered tuffs (Shinzan, Japan) and diagenetic bentonites (Kinnekulle,
Sweden)”. Clay Science. Vol. 7, pag. 1987-1990. 1989.

Changwen D., Jianmin Z., Goyne K. “Organic and inorganic carbon in paddy soil as
evaluated by Mid-Infrared Photoacoustic Spectroscopy”. Vol. 7, No. 8, pag. 33-68.
2012.

Huang P., Kuang M., Chiu C. “Soil mineral-organic matter-microbe interactions:
Impacts on biogeochemical process and biodiversity in soils”. Pedology. Vol. 49, No.
6, pag. 609-635. 2005.

Ronald M. “Bioremediations of petroleum pollutants”. International Biodeterioration

Biodegradation. Vol. 35, pag. 317-327. 1995.

114



103.

104.

105.

106.

107.

108.

109.

110.

111.

112.

Porolo M., Savini M., Loewey R. “Characterization of soil Organic metter by FT-IR
Spectroscopy and its relationship with chlorpyrifos soportion”. Journial of Enviromental
Management. Vol. 196, pag. 316-322. 2017.
Ahmad R., Kookana R., Alstone A., Skjemstad J. “The naturate of soil Organic metter
effects sorption of pesticides 1. Relationship with caarbon chemestry as determinated
by C CPMAS NMR Spectroscopy”. Environt. Scl. Technol. Vol. 35, pag. 878-884.
2001.
Du C., Zhou J., Wang H., Chen X., Zu A. “Determination of soil propiertes usign
Fourier transform mid-infrared photoacoustic spectroscopy”. Vibrational Spectroscopy.
Vol. 49, No. 1, pag. 32-37. 20009.
Tuhy M., Hrska T., Ettler V. “Automated mineralogy for quantification and
partitioning of metal (loid)s in particulates from mining/smelting polluted soils”.
Environmental Pollution. Vol. 266, No. 1, pag. 115-118. 2020.
Contessi S., Calgaro L., Dalconi M., Bonetto A., Bellotto M., Ferrari G., Marcomini A.,
Artoli G. “Stabilization of lead contaminated soil with traditional and alternative
binders”. Journial of Hazardous Material. VVol. 382, No. 15, pag. 120-990. 2020.
Buatier D., Sobanska S., Elsass F. “TEM-EDX investigation on Zn-and Pb-
Contaminated soils”. VVol. 16, No. 9, pag. 1165-1177. 2001.
Gonzalez I., Lopez M., Romero A., Caliani J., Aparicio P., Galan E. “ Influence of the
mineralogical composition on the mobility of the elements in agricultural soils affected
by mining exploitation of the Iberian pyrite belt”. Geoderma. Vol. 10, pag. 977-980.
2010.
Batista A., Melo F., Gilkes R. “Scanning and transmission analytical electron
Microscopy (STEM-EDX) identifies minor minerals and the location of minor elements
in the clay of soils”. Applied Clay Science. Vol. 135, pag. 447-456. 2017.
Woods B., Kirkbride P., Lennard C., Robertoson J. “Soil examination for a forensic
trace evidence laboratory-part 2: Elemental analysis”. Forensic Science International.
Vol. 245, pag. 195-201. 2014.
Lou H., Wang H., Kong L., Li S., Sun Y. “Insight into oil recovery, soil rehabilitation
and low temperatura behaviors of microwave-assisted petroleum-contaminated soil
remediation” Journial of Hazardous Material. Vol. 377, No. 5, pag. 341-348. 2009.

115



113.

114.

115.

116.

117.

118.

119.

120.

121.

122.

123.

Zhang H., Zhan Y. “Effects of iron oxide nanoparticles on Fe and heavy metal
accumulation in castor (Riccinus communis L.) plants and the soil agreggate”.
Ecotoxicology and Environmental Safety. Vol. 200, Art. 110728. 2020.

Careaga J., Rosquet M., Flores V., Vega R., Rodriguez F., Calderdn F., “Zonificacion
agroecologica de la sierra norte de Puebla”. Benemérita Universidad Autonoma de
Puebla: Instituto de suelos, Ministro de la agricultura de Cuba: secretaria de Desarrollo
Social del Estado de Puebla, 2005.

Lee D., Cody R., Kim D., Choi S. “Effect of soil texture on surfactant-based remediation
of hydrophobic organic-contaminated soil”. Environmental International. Vol. 27, No.
8, pag. 681-688. 2002.

Holliday V. “Methods of soil analysis, part 1, physical and mineralogical methods” 2nd
edition. Ed. Klute. 1990.

Gautam P., Bajagain R., Jeong S. “Combined effects of soil particle size with washing
time and soil-tp-water ratio on removal of total petroleum hidrocarbon from fuel
contaminated soil”. Chemosphere. Vol. 250, pag. 126-206. 2020.

. Lee D., Cody R., Hoyle E. “Laboratory evaluation of the use of surfactants from
ground water remediation and the potential for recycling them” Groundwater
Monitoring & remediation. Vol. 21, No. 1, pag. 49-57. 2001.

Bergaya F., Lagaly G. “General introduction: Clays, clay mineral, and clay science”.
Handbook of Clay Science. Vol. 1. Cap. 1, pag. 1-18. 2006.

Cornelis L., Cornelius S., Hurlbut J. “Manual de mineralogia “. 4ta edicion. Ed. Reverte,
S.A. 2006.

Litoteca nacional de la industria de los hidrocarburos. “Manual de entrega de muestras
fisicas version 1.5” Centro Nacional de Informacion de Hidrocarburos (CNIH), 2017.
Martinez V., Lopez F. “Effects of hydrocarbons pollutants on the physical and chemical
properties of clay soil”. Tierra Latinoamericana. Vol. 19, No. 1, pag. 9-17. 2001. 2001.
Kim M., Hong S., Won J., Yim U., Jung J., Ha S., An J., Joo C., Kim E., Han G., Baek
S., Coi H., Shim W. “Petroleum hydrocarbon contaminations in the interdial seawater
after the Hebei Spirit oil spill-Effects of tidal cycle on the TPH concentration and the
chromatographic characterization of seawater extracts”. Water Research. Vol. 47, No.
2, pag. 758-768. 2013.

116



124.

125.

126.

127.

128.

129.

130.

131.

132.

133.

Bicego M., Lamardo E., Weber R. “Four-year survey of dissolved/dispersed petroleum
hydrocarbons on surface waters of Admiralty Bay, King George Island, Antarctic”. Rev.
Bras. Oceanogr. Vol. 51, pag. 33-38. 2003.

Bicego M., Lamardo E., Taniguchi S., Martins C., Silva D., Sasaki S., Barbosa A., Paolo
F., Weber R., Monte R. “Result from a 15-year study on hidrocarbon concentration in
water and sediment from Admiralty Bay, King George Island, Antartic”. Antartic
Science. Vol. 21, No. 3, pag. 209-220. 2009.

Gonzalez J., Vifas L., Franco M., Fumega J., Soriano J., Grueiro G., Muniategui S.,
MahiaP., Prada D., Bayona J., Alzaga R., Albaigés J. “Spatial and temporal distribution
of disolved/dispersed aromatic hydrocarbons in seawater in the area affected by the
Prestige oil spill”. Marine Pollution Bulletin. Vol. 53, pag. 250-259. 2006.

Miranda J., Chuken U., Kalfépulos X., Trevifio J., Gamez E. “IdentificaciOn de
bacterias aisladas de chapopoteras del Estado de Veracruz” Revista de Ciencias
Farmacéuticas y Biomedicina. Vol. 2. P4g. 26-37. 2018.

Chow V., Maidment D., Mays L. “Hidrologia aplicada” ler. Edicion. Ed. McGraw-Hill
Interamericana, S.A. 1994,

Corugedo A., Montero Y., Harrit J., Beltran Y. “Efecto corrosivo del agua acompafiante
del petréleo contaminada con Coz sobre el acero de los ductos”. Revista Cubana de
Ingenieria. VVol. 4, No. 3, pag. 47-52. 2013.

Orellana E. “Prospeccion Geoeléctrica por Campos Variables” ler. Edicion. Ed.
Paraninfo. 1974.

Fonseca K., Clairand M. “Preliminary characterization of water quality of the reservoir
Salache Academic Experimental Center”. UTCiencia. Vol. 5, No. 1, pag. 60-72. 2018.
Villacrés D., Escobar H., Garcia J., Ayala C., Lopez C., Roman A. “Boron, phosphates,
anda salinity indexes from the Zahuapan-Atoyac hydrographic system, México”.
Tecnologia y ciencia del agua. VVol. 2, No. 2, pag. 5-21. 2011.

Transito J., Velez O., Spinola A., Reyes F., Sdenz E. “Water quality effects on the Valle
de Guadalupe aquifer in the agricultural soils salinity”. Revista Mexicana de Ciencias
Agricolas. Vol. 3, No. 1, pag. 79-95. 2012.

117



134.

135.

136.

137.

138.

139.

140.

141.

142.

143.

122. Mesa J., Quintero G., Vizcano A., Jaimes D., Riafio S., Garcia J. “Biorremediacion
de suelos contaminados con hidrocarburo derivado de petroleo”. Nova. Vol. 4, No. 5,
pag. 82-93. 2006.

Ramirez L., Arguelles R. ‘“Atenuacion natural en suelos contaminados con
hidrocarburos™. Ingenieria Investigacion y Tecnologia. Vol. 6, No. 2, pag. 119-126.
2005.

Zufiga E., Saravia O., Guependo C., Ospina R. “Evaluacion de tecnologias para la
recuperacion de suelos degradados por salinidad”. Revista Facultad Nacional de
agronomia. Vol. 64, No. 1, pag. 5769-5779. 2011.

Randy H., Cruz Z., Garcia J., Fernando A. “Concentracion residual de hidrocarburos en
suelos del tropico 1I: afectacion a la fertilidad y su recuperacion”. Interciencia. Vol. 33,
No. 7, pag. 483-489. 2008.

Guerrero C., Etcherves J., Ponce M., Govaerts B., Gonzalez F., Herrera J. “Influencia
de las raices sobre la agregacion del suelo”. Tierra Latinoamericana. Vol. 31, No. 1,
pag. 71-84. 2013.

Gamal Z., Aal A., Atekwana A., Slater L., Atekwana E. “Effects of microbar processes
on electrolytic and interfacial electrical properties of unconsolidated sediments”
Geophysic Research Letters. VVol. 31, pag. 1-4. 2004.

Lien B., Enfield G. “Delineation of subsurface hydrocarbon contaminate distribution
using a direct push resistivity method”. Journial of Environmental and Engineering
Geophysic. Vol. 2, No. 3, pag. 173-180. 1998.

Atekwana E., Endres A., Sauck W., Cassidy D. “Investigating the geolectrical response
of hydrocarbon contamination undergoing biodegradation”. Geophysic Research
Latters. Vol. 30, No. 12, pag. 49-54. 2003.

Atekwana A., Atekwana E., Rowe R.., Werkema D. “The relationship of total dissolved
solids measurements to bulk electrical conductivity in an aquifer contaminated with
hydrocarbon”. Journial of Applied Geophysic. Vol. 56, No. 4, pag. 281-294. 2004.
Atekwana E., Werkema D., Duris J., Rossbach S., Atekwana A., Sauck W., Cassidy D.,
Means J., Legall F. “In-situ apparent conductivity measurements and microbial
population distribution at a hydrocarbon-contaminated site”. Journal Geophysic. Vol.
69, No.1, pag. 56-63. 2004.

118



144. Andrade A., Gonzalez A. “The induced polarization method applied to soils polluted
by hydrocarbons”. Boletin de la Sociedad Geoldgica Mexicana. Vol. 65, No. 1, pag. 1-
8.2013.

145. Vladimir S., Delgado O., Linares L., Martinez H., Ryjov A. “Geolectrical
characterization of an oil contaminated site in Tabasco, México”. Geophysic
International. Vol. 44, No. 3, pag. 251-263. 2005.

119



Anexos 1.

qH].I”Designation: D 3279 — 97 (Reapproved 2001)

Standard Test Method for
n -Heptane Insolubles?

This standard is issued under the fixed designation D 3279; the number immediately following the designation indicates the year of
original adoption or, in the case of revision, the year of last revision. A number in parentheses indicates the year of last reapproval. A
superscript epsilon (e) indicates an editorial change since the last revision or reapproval.

1. Scope

1.1 This test method covers determination of the mass
percent of asphaltenes as defined by insolubility in normal-
heptane solvent. It is applicable to all solid and semi-solid
petroleum asphalts containing little or no mineral matter, to gas
oils, to heavy fuel oils, and to crude petroleum that has been
topped to a cut-point of 343°C or higher.

1.2 The values stated in Sl units are to be regarded as the
standard.

1.3 This standard does not purport to address all of the safety
concerns, if any, associated with its use. It is the responsibility
of the user of this standard to establish appro- priate safety and
health practices and determine the applica- bility of regulatory
limitations prior to use. See Section 7 for a specific hazard
statement.

2. Referenced Documents

2.1 ASTM Standards:
C 670 Practice for Preparing Precision and Bias Statements
for Test Methods for Construction Materials?

3. Summary of Test Method

3.1 The sample is dispersed in n-heptane and filtered
through a glass-fiber pad. The insoluble material is washed,
dried, and weighed.

4. Significance and Use

4.1 This test method is useful in quantifying the asphaltene
content of petroleum asphalts, gas oils, heavy fuel oils, and
crude petroleum. Asphaltene content is defined as those com-
ponents not soluble in n-heptane.

5. Apparatus and Materials

5.1 The assembly of the dispersing apparatus is illustrated in
Fig. 1 with details of the component parts as follows:
5.1.1 Erlenmeyer Flask, of 250-mL capacity adapted to an
Allihn-type reflux condenser, each with a 35/25 ball joint.
5.1.2 Magnetic Stirrer and Magnetic-Stirrer Hot Plate,
equipped with a voltage regulator.

! This test method is under the jurisdiction of ASTM Committee D04 on Road
and Paving Materials and is the direct responsibility of Subcommittee D04.47 on
Miscellaneous Asphalt Tests.

Current edition approved Aug. 10, 1997. Published April 1998. Originally
published as D 3279 — 73 T. Last previous edition D 3279 — 90.

2 Annual Book of ASTM Standards, Vol 04.02.

5.1.3 Gooch Crucible, glazed inside and outside with the
exception of the outside bottom surface. The approximate
dimensions shall be a diameter of 44 mm at the top tapering to
36 mm at the bottom and a depth of 28 mm.

5.1.4 Filter Pad, glass-fiber 32 mm in diameter.®

5.1.5 Filter Flask, heavy-wall with side tube, 500-mL
capacity.

5.1.6 Filter Tube, 40 to 42 mm in inside diameter.

5.1.7 Rubber Tubing, or adapter for holding Gooch cru-
cible on the filter tube.

Note 1—Other suitable assemblies permitting vacuum filtration with a
Gooch crucible may be used.

6. Solvent
6.1 n-Heptane, 99.0 minimum mol % (Pure Grade).

7. Hazards

7.1 n-Heptane has a boiling point of 98°C and a flash point
of —1°C, which means that it should be handled with care. It is
recommended that both the reflux dispersion and filtration
steps be conducted in a ventilated hood and away from flames
or other sources of heat.

8. Procedure

8.1 Into the 250-mL Erlenmeyer flask, weigh to the nearest
0.1 mg a quantity of the sample to be tested, using 0.5 to 0.6
g for airblown asphalts, 0.7 to 0.8 g for asphalt paving binders
and crude residues, and 1.0 to 1.3 g for gas oils and heavy fuel
oils (Note 2). Add n-heptane in the ratio 100 mL of solvent per
1 g of sample, using proportionally less or more solvent as
dependent upon the sample size. Unless the asphalt is in a
granular form, heat the flask gently and turn it to cause the
sample to be distributed somewhat over the bottom or lower
sides of the flask.

Note 2—Tests show a small amount of insolubles (60.3 mass %)
remain on walls of the precipitation flask despite repeated washings. When
expected level of n—C, insolubles is 6 % or less, use of a tared 250-mL
Erlenmeyer flask is recommended. After all possible precipitate has been
washed from the flask to the filtering crucible in 8.3, include the flask with
the crucible for the drying, weighing, and calculation procedures in 8.3 and
9.1.

8.2 Place the Erlenmeyer flask, containing the sample plus
solvent with magnetic stirrer added, on the magnetic-stirrer hot

® Glass filter pads No. 934-AH (Huribut) may be purchased from Reeve Angel
and Company, Clifton, NJ.
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plate and secure under the reflux condenser. With the magnetic
stirrer in operation, adjust for gentle refluxing for a period of
15 to 20 min when testing paving binders, fuel oils, gas oils, or
crude residues. For airblown asphalts, a reflux period of 25 to
30 min is recommended. In all cases, allow the dispersed
mixture to cool to room temperature for a period of 1 h.

8.3 Place the Gooch crucible plus one thickness of the
glass-fiber filter pad in an oven at about 107°C for 15 min,
allow to cool in a desiccator, and then weigh to the nearest 0.1
mg. Set up the filtering crucible plus filter pad in the suction
flask and pre-wet with 5 mL of n-heptane (see Fig. 2). Warm
the flask containing the sample plus solvent to 38 to 49°C on
the hot plate and pour its contents (except for the magnetic
stirrer) through the filter using a gentle vacuum. Filtration will
proceed most rapidly if the supernatant liquid is filtered first
with the insolubles transferred to the filter last. Police the
beaker or flask while transferring the final precipitate, using
either a rubber policeman or stainless steel spatula with a
squared end. Wash the precipitate with three portions of
n-heptane of about 10 mL each, first rinsing out the flask
therewith. Place the crucible in the 107°C oven for a period of
15 min, cool in a desiccator, and weigh.

9. Calculation and Report

9.1 Calculate the mass percent of normal-heptane insolubles
(NHI) as the percentage by weight of the original sample as
follows:

NHI, % 5 -A/B! 3 100 @)

where:

A = total mass of insolubles, and

B = total mass of sample.

For percentages of insolubles less than 1.0, report to the nearest
0.01 %; for percentages of insolubles of 1.0 or more, report to
the nearest 0.1 %.

10. Precision and Bias

10.1 Precision of the method has been determined as fol-
lows:

Acceptable Range of

Standard Deviation” Two Results®

0.53 % NHI
0.93 % NHI

1.51 % NHI
2.78 % NHI

Single-operator
Multilaboratory

A These numbers represent, respectively, the (1S) and (D2S) limits as described
in Practice C 670. The precision is for samples covering a range from 4.0 to 29.0 %
HI.

11. Keywords
11.1 asphaltenes; heptane insolubles

FIG. 1 Dispersing Apparatus
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FIG. 2 Filtration Apparatus

The American Society for Testing and Materials takes no position respecting the validity of any patent rights asserted in connection
with any item mentioned in this standard. Users of this standard are expressly advised that determination of the validity of any such
patent rights, and the risk of infringement of such rights, are entirely their own responsibility.

This standard is subject to revision at any time by the responsible technical committee and must be reviewed every five years and if
not revised, either reapproved or withdrawn. Your comments are invited either for revision of this standard or for additional standards and
should be addressed to ASTM Headquarters. Your comments will receive careful consideration at a meeting of the responsible
technical committee, which you may attend. If you feel that your comments have not received a fair hearing you should make your
views known to the ASTM Committee on Standards, at the address shown below.

This standard is copyrighted by ASTM, 100 Barr Harbor Drive, PO Box C700, West Conshohocken, PA 19428-2959, United States.
Individual reprints (single or multiple copies) of this standard may be obtained by contacting ASTM at the above address or at
610-832-9585 (phone), 610-832-9555 (fax), or service@astm.org (e-mail); or through the ASTM website (www.astm.org).
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INTERNATIONAL
Designation:D4124 - 01
Standard Test Methods for
Separation of Asphalt into
Four Fractions?
This standard is issued under the fixed designation D 4124; the number immediately following the designation indicates the year of

original adoption or, in the case of revision, the year of last revision. A number in parentheses indicates the year of last reapproval. A
superscript epsilon (e) indicates an editorial change since the last revision or reapproval.

1. Scope

1.1 These test methods cover the separation of four defined
fractions from petroleum asphalts. The four fractions are
defined as saturates, naphthene aromatics, polar aromatics, and
nC;-asphaltenes. These methods can also be used to isolate
saturates, naphthene aromatics, and polar aromatics from
distillate products such as vacuum gas oils, lubricating oils, and
cycle stocks. These distillate products usually do not contain
asphaltenes.

1.2 The values stated in Sl units are to be regarded as the
standard.

1.3 This standard does not purport to address all of the safety
concerns, if any, associated with its use. It is the responsibility
of the user of this standard to establish appro- priate safety and
health practices and determine the applica- bility of regulatory
limitations prior to use. Specific precau- tionary statements are
given in Section 8 and 15.

2. Referenced Documents

2.1 ASTM Standards:

C 670 Practice for Preparing Precision and Bias Statements
for Test Methods for Construction Materials?

C 802 Practice for Conducting an Interlaboratory Test Pro-
gram to Determine the Precision of Test Methods for
Construction Materials?

D 140 Practice for Sampling Bituminous Materials®

D 3279 Test Method for n-Heptane Insolubles®

2.2 Other Documents:

Manual on Hydrocarbon Analysis*

3. Terminology

3.1 Definitions of Terms Specific to This Standard:

3.1.1 asphaltenes or n-heptane insolubles—insoluble mat-
ter that can be separated from asphalt following digestion of
the asphalt in n-heptane under the specified conditions in these
test methods.

! This test method is under the jurisdiction of ASTM Committee D04 on Road
and Paving Materials and is the direct responsibility of Subcommittee D04.47 in
Miscellaneous Asphalt Tests.

Current edition approved Aug. 10, 2001. Published October 2001. Originally
published as D 4124 — 82. Last previous edition D 4124 — 97.

2 Annual Book of ASTM Standards, Vol 04.02.

% Annual Book of ASTM Standards, Vol 04.03.

3.1.2 naphthene aromatics—material that is adsorbed on
calcined CG-20 alumina in the presence of n-heptane, and
desorbed by toluene, after removal of the saturates under the
conditions specified.

3.1.3 petrolenes—the n-heptane-soluble matter recovered
following separation of the asphaltenes from the digested
mixture under the specified conditions in these test methods.

3.1.4 polar aromatics—material desorbed from calcined
CG-20 alumina absorbent, after the saturates and naphthene
aromatics have been removed, using toluene and trichloroeth-
ylene eluants under the conditions specified.

3.1.5 saturates—material that, on percolation in a n-heptane
eluant, is not absorbed on calcined CG-20 alumina absorbent
under the conditions specified.

METHOD A

4. Summary of Test Method

4.1 The sample containing the four defined fractions is first
separated into n-heptane-insoluble asphaltenes and the
n-heptane-soluble petrolenes. Petrolenes are then adsorbed on
calcined CG-20 alumina and further fractionated into the
saturate, naphthene aromatic and polar aromatic fractions by
downward solvent elution in a glass chromatographic column.
Eluted fractions are recovered by solvent removal prior to final
weighing. The three eluted fractions plus the n-heptane-
precipitated (nC,) asphaltenes comprise the four fractions
defined in Section 3.

5. Significance and Use

5.1 This test method separates asphalts into four well-
defined fractions. Analysis of these fractions can be used to
evaluate asphalt composition. For example, one can compare
the ratios of the fractions with other asphalt systems to evaluate
processing and aging parameters that relate to performance
properties of the asphalt.

6. Apparatus and Materials
6.1 Glass Chromatographic Column, ® 1000 mm long and31
mm in inside diameter with features as specified in Fig. 1.

6.2 Utilities—Steam bath, vacuum source, nitrogen source,
and drying oven (Rotavapor solvent stripper and electric
heating mantles optional).
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FIG. 1 Chromatographic Column for Separation of Asphalt by Elution-Adsorption (Method A or B)
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6.3 Beakers, graduated; Erlenmeyer flasks, 400-mL; Round-
Bottom Flasks, 500-mL, if Rotavapor is used for solvent
removal.

6.4 Funnels, two, pressure-equalizing, 500-mL.

6.5 Funnel, Bichner, 12.5-cm.

6.6 Funnel, Separatory, 1-L, TFE-fluorocarbon stopcock
preferred.

6.7 Flask, Suction, 2-L.

6.8 Flask, Erlenmeyer, 2-L, with foil-covered rubber stop-
per.

6.9 Rinse Squeeze Bottle, 0.5 L size, polyethylene or TFE-
fluorocarbon.

6.10 Evaporating Dishes, porcelain, 16 and 28-cm.

6.11 Analytical Balance.

6.12 Filter Paper, slow to medium filter speed, qualitative
grade, 12.5-cm diameter.

6.13 Extraction Thimble, 33/94 mm.

6.14 Stirrer, air-powered.

6.15 Stirring Rod with suitable foil-covered rubber stopper
to fit 2-L Erlenmeyer flask.

6.16 Glass Wool, borosilicate.
6.17 Electric Heat Lamp or Hot Plate.

7. Reagents and Absorbent

7.1 Alumina,® CG-20 chromatographic grade, calcined at
413°C for 16 h and stored in an evacuated desiccator or airtight
bottles.

7.2 n-Heptane (Note 1), 99 minimum mol % (pure grade).

Note 1-—n-Heptane should be totally free of moisture. Pretreatment of
n-heptane with 5A molecular sieves or by refluxing over calcium hydride
may be necessary to remove residual moisture in the solvent.

7.3 Methanol, anhydrous, reagent grade.

7.4 Toluene, reagent grade.

7.5 Trichloroethylene, boiling point 86.5 to 87.5°C.

8. Safety Precautions

8.1 Most organic solvents used in these methods are flam-
mable and to some degree toxic. Reference should be made to
Material Safety Data Sheets available from the supplier. These
solvents should be handled with care and only in well- ventilated
areas. All working areas should be kept free of sparks,
flames, or other sources of high temperature.

9. Sampling and Sample Preparation

9.1 Bulk samples taken in accordance with Practice D 140
shall be representative and free of foreign substances. Samples
for testing in 10.1.1 can be transferred by chilling to facilitate
fracturing the sample or by heating the sample until it has
become sufficiently fluid to pour. Caution: In no case shall the
samples be heated more than 110°C above the expected
softening point. Transfer of a representative portion from the
bulk sample to a smaller container may be necessary for
determination of sample mass to the nearest 0.01 g in 10.1.1.
10. Procedure

10.1 Separation of Asphaltenes and Petrolenes:
10.1.1 Weigh to the nearest 0.01 g and place into a 2-L
Erlenmeyer flask a sufficient quantity of asphalt (Note 2) so that
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it yields about 10 g of petrolenes as indicated by the following
equation:

Sample mass, g 5 1000/1002% asphaltenes (€]

For paving asphalts, this would be 11 to 13 g of asphalt and
slightly more for airblown asphalts. Unless the asphalt is in
granular form, warm the flask gently with a heat lamp or hot
plate and disperse the asphalt over the bottom and lower sides
of the flask before adding the n-heptane solvent in the ratio of
100 mL of solvent per 1 g of sample.

Note 2—The quantity of asphalt required for 10 g of petrolenes can
easily be predetermined in accordance with Test Method D 3279.

& F-20 grade alumina originally referenced in this standard is no longer available
from Alcoa, the manufacturer. The CG-20 alumina now referenced is the replace-
ment supplied by the manufacturer. The test results are very sensitive to the quality
and grade of alumina used. Currently there is no data available indicating difference
in test results between the F-20 and the CG-20 alumina. If users of this method have
historical data, it may be useful to do a comparison between data derived from tests
using the two aluminas.

10.1.2 Install an air-powered stirrer assembly into the flask
prior to placing flask and its contents on a steam bath. The
stirring rod should rotate inside a foil-covered rubber stopper
that is used to seal the Erlenmeyer flask to reduce the
evaporation of n-heptane. Maintain the solvent temperature
near its boiling point and stir the contents of the flask at a
moderate rate until there is no visual evidence of undispersed
asphalt adhering to the sides of the flask. Begin timing and
continue stirring for an additional 1 h. Normally 1 h is
sufficient time for straight reduced asphalts but for airblown or
chemically modified asphalts the digestion time should be
extended to 1.5 h. After digestion, remove the flask and stirring
assembly from the steam bath. Rinse the stirring assembly as it
is removed from the flask with n-heptane from a squeeze
bottle. Cover the flask with a foil-covered rubber stopper and
set aside overnight at ambient temperature so the precipitated
asphaltenes can settle to the bottom of the flask.

10.1.3 Set up a 12.5-cm diameter Buchner funnel appropri-
ately fitted with a slow to medium filter speed, qualitative-
grade filter paper and a 2-L suction flask. The 1-L separatory
funnel should be suspended about 25 mm above the center of
the filter paper.

10.1.4 Decant as much of the clear heptane-petrolene solu-
tion as possible from the mixture prepared in 10.1.2 and place
it directly in the separatory funnel.

10.1.5 Wet the filter paper in the Buchner funnel with
n-heptane from a squeeze bottle and apply sufficient suction to
the flask to secure the filter paper firmly to the funnel surface
before beginning the filtration step. Add petrolene solution
from the separatory funnel at a closely controlled rate and in
such a manner that all of the filtering takes place in the center
of the paper. The filter paper should be wetted periodically from
the squeeze bottle to ensure a tight seal with the funnel surface.
After the filtering is completed, it is advisable to empty or
replace the suction flask before proceeding with the final phase
of filtration process.

10.1.6 Test the filtrate from 10.1.5 for insolubles by placing
a drop of the filtrate on a filter paper. Refilter if a ring appears.

10.1.7 Transfer the contents remaining in the Erlenmeyer
flask directly to the Biichner funnel, using additional solvent
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from the squeeze bottle and repeatedly wash the asphaltene
cake until the filtrate becomes colorless. Take care to ensure
that no insolubles creep over the edges of the filter paper into
the filtrate. Next, transfer the filter paper and its contents to a
500-mL beaker and add 150 mL of n-heptane. Heat the contents
in the beaker for about 30 min with occasional stirring to remove
n-heptane-soluble materials entrained in the asphalt- ene cake.
Filter the hot solution through the same Biichner funnel fitted
with a tared, fresh piece of filter paper, using the prescribed
procedures. Continue washing the asphaltene cake until the
filtrate is colorless. Test the filtrate for insolubles as in
10.1.6 and repeat this task if a ring appears.

10.2 Solvent Evaporation:

10.2.1 Transfer the asphaltene cake on the filter papers
(10.1.5 and 10.1.7) to a 16-cm evaporating dish and dry in a
104°C oven until a constant mass is achieved. Record the net
mass of asphaltenes recovered and store if desired in a
screw-cap bottle.

10.2.2 Heptane can be removed from filtrates containing
petrolenes (10.1.5 and 10.1.7) using standard laboratory pro
subsequent separation into the three defined fractions.

filh

10.3 Separation of Petrolene Concentrate into Three De-

fined Fractions:

10.3.1 Set up the chromatographic column with appurte-
nances as shown in Fig. 1. Place a concave filter pad, cut from
the bottom of an extraction thimble (6.13), on the bottom of the

column, and follow by 25 mm of a glasswool plug. Add 450 g
of calcined alumina while gently tapping the column with a
rubber-coated object. Place a glass wool plug on top of the
alumina bed, add 50 mL of n-heptane to prewet the column
and proceed immediately to 10.3.2.

10.3.2 Transfer the petrolene concentrate from 10.2.2 to the
column, using minimum amount of n-heptane. Start addition of
eluants with 200 mL of n-heptane (see Table 1) from the
equal-pressure funnel at a drip rate of about 5 mL/min (Fig. 1);
simultaneously collect eluate at the rate of 5 6 1 mL/min in the
receiving funnel; and subsequently drain the eluate into tared
containers (weighed to 0.01 g) in accordance with the schedule
in Table 1.

10.3.2.1 Caution: At no time should the liquid level in the
column be allowed to drop below the top of the alumina bed
until the final hold-up is removed.

10.3.3 Add the new eluant to the column before the final
eluate cut from the previous eluant is taken. Based on earlier
studies, such procedure regulates fractionation, provided eluate
cuts are taken in accordance with the schedule in Table 1. This
procedure requires close attention, especially during the col-
lection of the saturates and naphthene aromatics fractions. The
cut point between the naphthene aromatics and polar aromatics
fractions is more obvious and may be improved by either
cutting short or increasing the volume of this cut as observed
by the descent of the black polar aromatic ring. The elution
volume will vary with the composition of the feed, and the cut
point should be made as the black ring reaches the bottom of
the alumina bed. The naphthene aromatics fraction produces a
yellow to deep red color eluate whereas the polar aromatics
eluate is almost black. The hold-up in the column is that
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solvent collected by gravity drainage at the end of the eluation

process and should be essentially colorless.

10.3.4 Recover the three fractions by solvent removal pro-
cedures using standard laboratory procedures and record the
net mass of each fraction.

TABLE 1 Separation Schedule

Fractions Received in Tared Containers

Column Feed Volumes

Eluant Solvent mL Eluate Fraction mL*
n-Heptane 200 Saturates (S) 300
Toluene 100
Toluene 300 Maphthene-aromatics 600
Methanolitoluene 50/50 300 (N-A)
Trichloroethylene 600 Polar-aromatfics (P-A) 600 + hold up

Column hold-up

A Approximate eluate volumes since cut points may be adjusted (10.3.3) and
heold-up can varv.
TABLE 2 Repeat Composition Analysis (Asphalt Cement, 89
Penetration)

Mass on Sample

Fraction
Run 1 Run 2
Saturates 108 11
Maphthene aromatics 393 399
Polar aromatics 366 3558
Asphaltenes 130 128
Total 997 99.3

TABLE 3 Acceptability Criteria of Test Results
Weight % of Sample

Standard Acceptable
Deviation Range of Two
Results
Single Operator Precision:
Asphaltenes 9 fo 29 % 0.32 049
Saturates 8 to 16 % 0.44 12
Naphthene Aromatics 27 to 41 % 1.03 29
Polar Aromatics 20 to 41 % 0.78 22
Multilaboratory Precision:
Asphaltenes 9 fo 29 % 0.45 27
Saturates 8 to 16 % 0.70 1.9
Naphthene Aromatics 21 to 41 % 226 6.4
Polar Aromatics 20 to 41 % 237 6.7

11. Calculation and Report

11.1 Calculate the weight percent of the fractions, F, as the
mass percent of the original samples as follows:

F, % 5-~A/B! 3100 )
where:
A

B

mass of the fraction, and
mass of the sample.
11.2 Report percentages to the nearest 0.1 % mass.

12. Precision and Bias

12.1 Criteria for judging the acceptability of test results
obtained by this test method are provided in Table 3. Data were
obtained from tests by seven rather than ten laboratories as
recommended in Practice C 802.

12.2 Material and range covered are described in Table 3.
These numbers represent the (1S) and (D2S) limits as de-
scribed in Practice C 670. This precision statement applies only
to the ranges covered in the precision study. The results of tests
which are far outside the ranges studied may have different
precision values.
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METHOD B—SHORT PROCEDURE

13. Apparatus and Materials

13.1 Glass Chromatographic Column 7, 510 mm long and
with a 25-mm inside diameter and features as specified in Fig.
1.
13.2 Utilities—Steam bath, vacuum source, nitrogen source and
drying oven.
13.3 Beakers, graduated; 100 and 150-mL.
13.4 Funnels, two pressure-equalizing, 125-mL.
13.5 Crucible, Gooch 8.
13.6 Funnel, Separatory, 500-mL (TFE-fluorocarbon stop-
cock preferred).
13.7 Funnel, Erlenmeyer, wide-mouth, 500-mL, with foil-
covered rubber stopper.
13.8 Flask, suction, 500-mL.
13.9 Evaporating Dish, porcelain, 16-cm.
13.10 Glass-Fibre Filter Pad, 3.2-cm Diameter®.
13.11 Extraction Thimble, 26/60 mm.
13.12 Stirring Rod, with suitable foil-covered rubber stop-
per to fit a 500-mL Erlenmeyer flask.
13.13 Glass Wool, borsilicate.

14. Reagents and Absorbent

14.1 Alumina, > CG-20 chromatographic grade, calcined at
775°F (413°C) for 16 h and stored in an evacuated desiccator
or airtight bottles.

14.2 n-Heptane (Note 3), 99 minimum mol % (pure grade).

Note 3—n-Heptane should be totally free of moisture. Pretreatment of
n-heptane with 5A molecular sieves or by refluxing over calcium hydride
may be necessary to remove residual moisture in the solvent.

14.3 Methanol, anhydrous, reagent grade.
14.4 Toluene, reagent grade.
14.5 Trichloroethylene, boiling point 86.5 to 87.5°C.

15. Safety Precautions

15.1 Most organic solvents used in this method are flam-
mable and to some degree toxic. Reference should be made to
Material Safety Data Sheets available from the supplier. These
solvents should be handled with care and only in well- ventilated
areas. All working areas should be kept free of sparks,
flames, or other sources of high temperature.

16. Sampling and Sample Preparation

16.1 Bulk samples taken in accordance with Practice D 140
shall be representative and free of foreign substances. Samples
for testing in 10.1.1 can be transferred by chilling to facilitate
fracturing the sample or by heating the sample until it has
become sufficiently fluid to pour. Caution: In no case shall the
samples be heated more than 110°C above the expected
softening point. Transfer of a representative portion from the
bulk sample to a smaller container may be necessary for
determination of sample mass to the nearest 0.01 g in 10.1.1.

17. Procedure
17.1 Separation of Asphaltenes and Petrolenes:
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17.1.1 Weigh to the nearest 0.001 g and place into a 500-mL
Erlenmeyer flask a sufficient quantity of asphalt so that it yields
about 2 g of petrolenes as indicated by the following equation:

Sample weight, g 5 200/-100 2 % asphaltenes! 3)
17.1.1.1 For paving asphalts, this would be 2.3 to 2.5 g of
asphalt and slightly more for airblown asphalts. Unless the
aphalt is in granular form, warm the flask gently with a heat
lamp or hot plate and disperse the asphalt over the bottom and
lower sides of the flask before adding the n-heptane solvent in
the ratio of 100 mL solvent per 1 g of sample.

Note 4—The quantity of asphalt required for 2 g of petrolenes can
easily be predetermined in accordance with Test Method D 3279.

17.1.2 Install an air-powered stirrer assembly into the flask
prior to placing flask and its contents on a steam bath. The
stirring rod should rotate inside a foil-covered rubber stopper
that is used to seal the Erlenmeyer flask to reduce the
evaporation of n-heptane. Maintain solvent temperature near
the boiling point and stir contents at a moderate rate for ¥ h.
After digestion, remove the flask and stirring assembly from
the steam bath. Rinse the stirring assembly, as it is removed
from the flask, with n-heptane from a squeeze bottle. Cover the
flask with a foil-covered rubber stopper and set aside overnight
at ambient temperature so the precipitated asphaltenes can
settle to the bottom of the flask.

17.1.3 Set up a tared Gooch crucible appropriately fitted
with a glass-fibre filter pad and a 500-mL suction flask. The
500-mL separatory funnel shall be suspended about 25 mm
above the center of glass-fibre filter pad.

17.1.4 Decant as much of the clear heptane-petrolene solu-
tion as possible from the mixture prepared in 17.1.2 and place
it directly in the separatory funnel.

17.1.5 Wet the glass-fibre pad in the Gooch Crucible with
n-heptane from a squeeze bottle and apply sufficient suction to
the flask to firmly secure the filter pad to the crucible surface
before commencing the filtration step. Add petrolene solution
from separatory funnel at a closely controlled rate.

17.1.6 Transfer the contents remaining in the Erlenmeyer
flask directly to the Gooch Crucible using additional solvent
from the squeeze bottle and repeatedly wash the asphaltene
cake until the filtrate becomes colorless. Test the filtrate for
insolubles by placing a drop of the filtrate on a filter paper. If
a ring appears, the filtrate must be refiltered.

17.1.7 Asphaltene components adhering to flask, stirrer,
etc., can be recovered by dissolving residue in a solvent.

17.1.8 Remove the solvent using standard laboratory proce-
dures, record net mass, and add to net mass determined in
17.2.1.

17.2 Solvent Evaporation:

17.2.1 Remove the crucible from the holder and allow it to
stand at room temperature for about 10 min to allow most of
the heptane to evaporate. Next, place the Gooch crucible
containing the asphaltenes in an oven at 104°C and dry until a
constant mass is achieved. Record the net mass of asphaltenes
recovered.

17.2.2 Filtrates containing petrolenes (14.1.5) shall be trans-
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ferred to a 160-mm evaporating dish and the solvent volume
reduced using a steam bath and a light nitrogen sparge. Do not
overfill the evaporating dish. Concentrate the petrolene solu-
tion to about 20 mL, then quantitatively transfer the concen-

trate to a 100-mL beaker. Sufficient fluidity should remain in
the petrolene concentrate to permit easy transfer of concentrate

to chromatographic column for subsequent separation into the
three defined fractions.

17.2.3 The column with appurtenances is set up as shown in
Fig. 2. A concave filter pad, cut from the bottom of an
extraction thimble (9.13), is placed on the bottom of the column
followed by a 25-mm plug of glass-wool. Loosen the top
clamp-holding column about 0.5 in., then add 150 g of calcined
CG-20 alumina while gently shaking the column. After
alumina is added, gently tap the column with a rubber- coated
object if necessary to reduce the height of the alumina bed to
380 6 10 mm. Place a glass-wool plug on top of the alumina
bed.

17.2.4 Immediately prewet the column with 20 mL of
n-heptane, then quantitatively transfer the petrolene concen-
trate with 17.2.2 to the column using a minimum amount of
n-heptane. Start the addition of eluants with n-heptane (see
Table 4) from the equal-pressure funnel at a drip rate of 2 to 3
mL/min (Fig. 1); simultaneously collect the eluate at the rate of
2 to 3 mL/min in the receiving funnel; and subsequently drain
the eluate into tared 150-mL beakers (weighed to 0.001 g) in
accordance with the schedule in Table 4.

17.2.5 Add the new eluant to the column before the final
eluate, cut from the previous eluant, is taken. Based on earlier
studies, such procedures regulate fractionation, provided eluate

TABLE 4 Separation Schedule
cuts are taken in accordance with the schedule in Table 1. This

Column Feed Volumes

Fractions Received in Tared Containers of Eluate

Eluant Solvent mL Fraction Total mLA
n-Heptane 65
Toluene 35 saturates (S) 100
Methanol/toluene 50/50 100 naphthene aromatics (N-A) 200
Trichloroethylene® 200

Column hold-up polar aromatics (P-A) 200 hold-up
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procedure requires close attention, especially during the col-
lection of the saturates and naphthene aromatics fractions. The
eluate volume of the saturates may vary and the cut point should
be made if a yellow color is present before the prescribed eluate
volume is obtained. The cut point between the naphthene
aromatics and polar aromatics fractions is more obvious and
may be improved by either cutting short or increasing the
volume of this cut as observed by the descent of the black polar
aromatic ring. The elution volume will vary with the
composition of the feed, and the cut point should be made as
the black ring reaches the bottom of the alumina bed. The
naphthene aromatics fraction produces a yellow to deep red-
color eluate, whereas the polar aromatics eluate is almost black.
The hold-up in the column is that solvent collected by gravity
drainage at the end of the eluation process and should be
essentially colorless.

18. Calculation and Report

18.1 Calculate the mass percent of the fractions, F as the
percentage by mass of the original sample as follows:

% F 5-~A/B! 3100 4)
where:
A = mass of the fraction, and
B = mass of the sample.

18.2 Report percentages to
the nearest 0.1 % mass.

19. Precision and Bias

19.1 Criteria for judging the acceptability of test results
obtained by Method B are provided in Table 5.

20. Keywords

0.1 asphaltenes; napthene; aromatics; polar aromatics;
Saturates.
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TABLE 5 Acceptability Criteria for Method B

Note 1—The numbers represent the (1S and D2S) limits as described
in Practice C 670. This precision statement applies only to the ranges
covered in the precision study. The results of the tests that are far outside
the ranges studied may have different precision values.

o Acceptable
Material and Range Covered Stanuaiy Range of
Deviation
Two Results
Single Operator Precision:
Asphaltenes 910 29 % 0.32 0.9
Saturates 810 16 % 0.44 1.2
Naphthene aromatics 271041 % 1.03 2.9
Polar aromatics 20t0 41 % 0.78 2.2
Multilaboratory Precision:
Asphaltenes 91to 29 % 0.95 2.7
Saturates 810 16 % 0.70 1.9
Naphthene aromatics 21t0 41 % 2.26 6.4
Polar aromatics 20 to 41 % 2.37 6.7

ASTM International takes no position respecting the validity of any patent rights asserted in connection with any item mentioned in
this standard. Users of this standard are expressly advised that determination of the validity of any such patent rights, and the risk of

infringement of such rights, are entirely their own responsibility.

This standard is subject to revision at any time by the responsible technical committee and must be reviewed every five years and if
not revised, either reapproved or withdrawn. Your comments are invited either for revision of this standard or for additional standards and
should be addressed to ASTM International Headquarters. Your comments will receive careful consideration at a meeting of the
responsible technical committee, which you may attend. If you feel that your comments have not received a fair hearing you should
make your views known to the ASTM Committee on Standards, at the address shown below.

This standard is copyrighted by ASTM International, 100 Barr Harbor Drive, PO Box C700, West Conshohocken, PA 19428-2959,
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(www.astm.org).

129


mailto:service@astm.org
mailto:service@astm.org
http://www.astm.org/

Anexo 3.

DETERMINACION DEL ANALISIS GRANULOMETRICO DE LOS SUELOS (METODO

MECANICO).
(ASTM D-422; AASHTO T 27-88)

GENERALIDADES:

La variedad en el tamafio de las particulas de suelos, casi es ilimitada; por definicién, los granos
mayores son los que se pueden mover con la mano, mientras que los mas finos son tan
pequefios que no se pueden apreciar con un Microscopio corriente.

Debido a ello es que se realiza el Andlisis Granulométrico que tiene por objeto determinar el
tamafio de las particulas o granos que constituyen un suelo vy fijar, en porcentaje de su peso
total, la cantidad de granos de distinto tamafio que el mismo contiene.

La manera de hacer esta determinacion es por medio de tamices de abertura cuadrada.

El procedimiento de ejecucion del ensaye es simple y consiste en tomar una muestra de
suelo de peso conocido, colocarlo en el juego de tamices ordenados de mayor a menor abertura,
pesando los retenidos parciales de suelo en cada tamiz. Esta separacion fisica de la muestra
en dos o mas fracciones que contiene cada una de las particulas de un solo tamafio, es
lo que se conoce como “Fraccionamiento”.

La determinacién del peso de cada fraccion que contiene particulas de un solo tamafio es
llamado “Analisis Mecanico”. Este es uno de los andlisis de suelo méas antiguo y comun,
brindando la informacion basica por revelar la uniformidad o graduacion de un material dentro
de rangos establecidos, y para la clasificacion por textura de un suelo.

Sin embargo, debido a que el menor tamafio de tamiz que se utiliza corrientemente es el

0.074 mm (Malla No. 200), el andlisis mecéanico esta restringido a particulas mayores que
ese tamafio que corresponde a arenas limpias finas. Por lo tanto si el suelo contiene
particulas menores que ese tamafio la muestra de suelo analizada debe ser separada en dos
partes, para analisis mecanico y por via humeda (hidrometria).

Por medio de lavado por el tamiz No. 200 y lo que pase por este tamiz serd sometido a un
analisis granulométrico por via humeda, basado en la sedimentacion.

El analisis por via himeda se efectia por medio del hidrometro que mide la densidad de una
suspension del suelo a cierto nivel y se basa en el principio de la ley de Stokes.
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OBJETIVO:

- Determinar experimentalmente la distribucion cuantitativa del tamafio de las particulas
de un suelo.

- Analizar su graduacion en base a los coeficientes de uniformidad (Cu) y Curvatura
(Co).

EQUIPO:

Método Mecéanico

- Juego de tamices 37, 2 ¥%", 27, 1 ¥5", 17, ¥, ¥", 3/8”, No. 4, No. 10, No. 40, No. 200,
tapa y fondo.

- Balanza de 0.1gr. de sensibilidad.

- Mortero con su pison.

- Horno con temperatura constante de 100 — 110° C.

- Taras.

- Cuarteador.

PROCEDIMIENTO:
Método Andlisis Mecénico
a) Material mayor que el tamiz No. 4

1. El material retenido en el tamiz No. 4, se pasa a través de los tamices, 3", 2 2, 27,
1%°, 17, 947, %2", 3/8”, No. 4 y fondo, realizando movimientos horizontales y verticales.
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2. Pese las fracciones retenidas en cada tamiz y andtela en el registro correspondiente.
b) Material menor que el tamiz No. 4

1. Ponga a secar la muestra en el horno a una temperatura de 105 a 110° C por un
periodo de tiempo de 12 a 24 horas.

2. Deje enfriar la muestra a temperatura ambiente y pese la cantidad requerida para
realizar el ensaye.

Si el suelo es arenoso se utiliza aproximadamente 200grs.
Si el suelo es arcilloso se utiliza aproximadamente 150grs.

3. Disgregue los grumos (terrones), del material con un pisén de madera para evitar el
rompimiento de los gramos.

4. Coloque la muestra en una tara, agréguele agua y déjela remojar hasta que se
puedan deshacer completamente los grumos.

5. Se vacia el contenido de la tara sobre el tamiz No. 200, con cuidado y con la ayuda
de agua, lave lo mejor posible el suelo para que todos los finos pasen por el tamiz.
El material que pasa a través del tamiz No. 200, se analizara por otros métodos en
caso sea necesario.

6. El material retenido en el tamiz No. 200 después de lavado, se coloca en una tara,
lavando el tamiz con agua.

7. Se seca el contenido de la tara en el horno a una temperatura de 100 — 110° C por 24
horas.

8. Con el material seco en el paso anterior, se coloca el juego de tamices en orden
progresivo, No. 4, No. 10, No. 40, No. 200 y al final el fondo, vaciando el material
previamente pesado.

9. Se agita el juego de tamices horizontalmente con movimientos de rotacion y
verticalmente con golpes secos de vez en cuando. El tiempo de agitacién depende
de la cantidad de finos de la muestra, pero por lo general no debe ser menor de 15
minutos.

10. Inmediatamente realizado el paso anterior pese las fracciones retenidas en cada
tamiz, y anotela en el registro correspondiente.

ANALISIS Y PRESENTACION DE DATOS

En el analisis por tamices se obtienen los resultados de pesos parciales retenido en cada uno

de ellos.

Después se calcula los porcentajes retenidos parciales, los porcentajes acumulativos, los

porcentajes que pasan por cada tamiz.

Ademas es conveniente presentar resultados en forma grafica que tabular.

La presentacién grafica se efectlia por medio de la curva granulométrica, que es la curva de

los porcentajes que pasa por cada tamiz, esta curva se grafica en papel semilogaritmico. En

las ordenadas (escala natural del papel) se anotan los porcentajes que pasa y en las abscisas
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(escala logaritmica del papel) se anotan los diametros de los tamices en milimetros.

TAMARNO DE LAS ABERTURAS DE LOS TAMICES NORMALIZADOS.

TAMIZ ABERTURA (mm)
3" 76.2
2Y5" 63.5
2" 50.8
1% 38.1
1” 25.4
¥a 19.1
Yo £ 12.7
3/8 9.52
Z% 6.35
No. 4 4.76
No. 10 2.00
No. 40 0.420
No. 200 0.075

A partir de la curva granulométrica se puede deducir en primera instancia el tipo de suelo
principal y los componentes eventuales.

Se puede encontrar el diametro efectivo de los granos (Di); que es el tamarfio
correspondiente al 10% en la curva granulométrica y se designa como Djo.

Otros tamafios definidos estadisticamente que son utiles incluyen Dgp; D3o.

La uniformidad del suelo se puede definir estadisticamente de varias maneras, un indice
antiguo pero util, es el coeficiente de Uniformidad Cu que se define.

D60

Cv=7570

Las gravas bien graduadas tienen Cu >4
Las arenas bien graduadas tienen Cu> 6

Para clasificacion de suelos es util definir un dato complementario de uniformidad como es
el coeficiente de curvatura (Cc) definido como:

(D30)2
Co=—n—"—
D60xD10
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Los suelos bien graduados; Cc entre 1y 3.

PESO RETENIDO

% RETENIDO % RETENIDO

% QUE PASA POR

PARCIAL EN
GRAMOS

PARCIAL ACUMULATIVO

EL TAMIZ

1%

T

E7

1, -

3/8 "

No. 4

PASA No. 4

SUMA

ANALISIS GRANULOMETRICO DEL MATERIAL QUE PASA
EL TAMIZ NO. 4 (LAVADO)

TAMIZ NO. PESO RETENIDO % RETENIDO % RETENIDO

% QUE PASA POR

PARCIAL EN GRS. PARCIAL ACUMULATIVO

EL TAMIZ

10

40

200

PASA 200

SUMA

ENSAYE No.: PESO SECO:
PESO SECO LAVADO:
DIFERENCIA:

Pasa No. 200:
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Anexo 4.

NMX-AA-117-SCFI-2001

SECRETARI
ADE
ECONOM
A

ANALISIS DE AGUA - DETERMINACION DE
HIDROCARBUROS TOTALES DEL PETROLEO (HTP’s) EN
AGUAS NATURALES, POTABLES, RESIDUALES Y
RESIDUALES TRATADAS - METODO DE PRUEBA

WATER ANALYSIS - DETERMINATION OF TOTAL PETROLEUM

HYDROCARBONS (TPH) IN NATURAL, DRINKING,
WASTEWATERS AND WASTEWATERS TREATED- TEST

METHOD
0 INTRODUCCION

La determinacion de compuestos organicos de origen del petréleo es de
suma importancia en aguas residuales y naturales por su efecto de disminuir el
contenido de oxigeno en el agua. Asimismo disminuyen la tension superficial del
agua, por lo que se afecta a los ecosistemas.

El método permite la determinaciéon de estos compuestos empleando un proceso
de extraccién seguida de una determinacién espectroscopica.

1 OBJETIVO Y CAMPO DE APLICACION

Esta norma mexicana especifica un método de prueba para la determinacion de
hidrocarburos totales de petroleo (HTP’s) en aguas naturales, potables, residuales
y residuales tratadas.

El intervalo de trabajo del método es de 0,1 mg/L a 40 mg/L y puede ser extendido
por dilucion del extracto de la muestra.

2 PRINCIPIO DEL METODO

El método se basa en la extracciébn de los compuestos organicos no polares de la
muestra, principalmente hidrocarburos de origen del petréleo por su afinidad al
tetracloruro de carbono. Los hidrocarburos disueltos en el tetracloruro de carbono se
determinan cuantitativamente por comparacion de la absorbancia leida a un numero de

135



onda de 2 930 cm™ (correspondiente a la regién media infrarroja del espectro
electromagnético), con una curva de calibracibn preparada con tres tipos de
hidrocarburos.

3 DEFINICIONES
Para los efectos de esta norma se establecen las siguientes definiciones:
3.1 Aguas naturales

Se define como agua natural el agua cruda, subterranea, de lluvia, de tormenta, residual
y superficial.

3.2 Aguas potables

Para uso y consumo humano: Aquella que no contiene contaminantes objetables ya
sean quimicos o agentes infecciosos y que no causa efectos nocivos al ser humano.

3.3 Aguas residuales

Las aguas de composiciébn variada provenientes de las descargas de usos
municipales, industriales, comerciales, agricolas, pecuarias, domésticos y similares,
asi como la mezcla de ellas.

34 Andlisis de blanco analitico

Es el someter una alicuota de agua reactivo a todo el proceso de analisis por el cual
pasa una muestra real. Los laboratorios deben realizar los analisis de blancos para
corregir la sefial de fondo del sistema de medicion. El andlisis de blancos se debe realizar
en forma periédica o con cada lote de muestras segun lo requiera el método.

35 Andlisis de matrices fortificadas

A una alicuota de una muestra se le afiaden los analitos de interés a muestras reales y
la muestra asi fortificada se somete a todo el proceso de andlisis que sigue una muestra
normal. Del resultado obtenido para la matriz fortificada se pueden evaluar la eficiencia
de recobro del método y el desempefio del laboratorio en este método y con ese tipo de
muestra.

3.6 Bitacora

Cuaderno de laboratorio debidamente foliado e identificado, en el cual los analistas
anotan todos los datos de los procedimientos que siguen en el andlisis de una
muestra, asi como todas las informaciones pertinentes y relevantes a su trabajo en el
laboratorio. Es a partir de dichas bitacoras que los inspectores pueden reconstruir el
proceso de andlisis de una muestra tiempo después de que se lleva a cabo.

3.7 Blanco

Agua reactivo o matriz equivalente a la que no se le aplica ninguna parte del
procedimiento analitico y sirve para evaluar la sefial de fondo.
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3.8 Blanco analitico o de reactivos

Agua reactivo o matriz equivalente que no contiene, por adicion deliberada, la presencia
de ningun analito o sustancia por determinar, pero que contiene los mismos disolventes,
reactivos y se somete al mismo procedimiento analitico que la muestra problema.

3.9 Calibracion

Conjunto de operaciones que establecen, bajo condiciones especificas, la relacion entre
los valores de una magnitud indicados por un instrumento o sistema de medicion,
o los valores representados por una medida materializada y los valores correspondientes
de la magnitud, realizados por los patrones, efectuando una correccion del instrumento
de medicion para llevarlo a las condiciones iniciales de funcionamiento.

3.10 Descarga

Accion de verter, infiltrar, depositar o inyectar aguas residuales a un cuerpo receptor en
forma continua, intermitente o fortuita, cuando éste es un bien del dominio publico de la
Nacion.

3.11 Desviacién estandar experimental

Para una serie de n mediciones del mismo mensurando, es la magnitud s que
caracteriza la dispersion de los resultados, dado por la férmula:

> (7%

S
n-1
donde:
i es el resultado de la i-ésima medicién, y
es la media aritmética de los n resultados considerados.
3.12 Disolucion estandar

Disolucién de concentracién conocida preparada a partir de un patrén primario.
3.13 Disolucién madre

Corresponde a la disolucién de méxima concentracion en un andlisis. Es a partir de esta
disolucion que se preparan las disoluciones de trabajo.

3.14 Exactitud

Proximidad de concordancia entre el resultado de una medicién y un valor verdadero del
mensurando.

3.15 Hidrocarburos totales del petréleo (HTP’s)
Son los compuestos organicos que son extraidos de la muestra con tetracloruro de
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carbono, no son adsorbidos en silica gel y absorben energia de un nimero de onda de
2930 cm™.

3.16 Limite de cuantificacién del instrumento

Concentracion minima del analito en una muestra y que puede ser cuantificada con
precision y exactitud aceptables bajo las condiciones de operacion establecidas en el
instrumento.

3.17 Limite de deteccién del instrumento

Concentracion minima del analito en una muestra, la cual puede ser detectada pero no
necesariamente cuantificada bajo las condiciones de operacion establecidas en el
instrumento.

3.18 Limite de cuantificacion del método (LCM)
Es la menor concentracion de un analito 0 sustancia en una muestra que puede ser

cuantificada con precision y exactitud aceptables bajo las condiciones en que se lleva a
cabo el método.

19 Limite de deteccién del método (LDM)

Es la minima concentracién de un analito o sustancia en una muestra, la cual puede
ser detectada pero no necesariamente cuantificada bajo las condiciones en que se
lleva a cabo el método.

3.20 Medicion

Conjunto de operaciones que tiene por objeto determinar el valor de una magnitud.

3.21 Mensurando

Magnitud particular sujeta a medicion.

3.22 Material de referencia

Material o substancia en el cual uno o mas valores de sus propiedades son
suficientemente homogéneas y bien definidas, para ser utilizadas para la calibraciéon de
aparatos, la evaluacién de un método de medicién, o para asignar valores a los
materiales.

3.23 Material de referencia certificado

Material de referencia, acompafiado de un certificado, en el cual uno o mas valores de
las propiedades estan certificados por un procedimiento que establece la trazabilidad a
una realizacion exacta de la unidad en la cual se expresan los valores de la propiedad,

y en el que cada valor certificado se acompafia de una incertidumbre con un nivel
declarado de confianza.
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3.24 Muestra compuesta

La que resulta de mezclar un numero de muestras simples. Para conformar la muestra
compuesta, el volumen de cada una de las muestras simples debe ser proporcional al
caudal de la descarga en el momento de su toma.

3.25 Muestra simple

La que se tome en el punto de descarga, de manera continua, en dia normal de operacion
que refleje cuantitativa y cualitativamente el o los procesos mas representativos de las
actividades que generan la descarga, durante el tiempo necesario para completar cuando
menos, un volumen suficiente para que se lleven a cabo los analisis necesarios para
conocer su composicion, aforando el caudal descargado en el sitio y en el momento de

muestreo.

3.26 Parametro

Variable que se utiliza como referencia para determinar la calidad del agua.

3.27 Patrén (de medicién)

Material de referencia, instrumento de medicion, medida materializada o sistema de
medicion destinado a definir, realizar, conservar o reproducir una unidad 0 uno o mas
valores de una magnitud para utilizarse como referencia.

3.28 Patrén nacional (de medicién)

Patron reconocido por una decisién nacional en un pais, que sirve de base para asignar
valores a otros patrones de la magnitud concerniente.

3.29 Patrén primario

Patron que es designado o reconocido ampliamente como un patrén que tiene las
mas altas cualidades metrolégicas y cuyo valor es aceptado sin referencia a otros
patrones de la misma magnitud.

3.30 Patrén secundario

Patron cuyo valor es establecido por comparaciéon con un patrén primario de la misma
magnitud.

3.31 Patrén de referencia
Patron, en general de la mas alta calidad metrolégica disponible en un lugar dado, o en
una organizacion determinada del cual se derivan las mediciones realizadas en dicho

lugar.

3.32 Patrén de trabajo

139



Patrén que es usado rutinariamente para calibrar o controlar las medidas materializadas,
instrumentos de medicion o los materiales de referencia.

3.33 Precisién

Es el grado de concordancia entre resultados analiticos individuales cuando el
procedimiento analitico se aplica repetidamente a diferentes alicuotas o porciones de una

muestra homogénea. Usualmente se expresa en términos del intervalo de confianza o

incertidumbre:
- S
X=Xxt, ,—
donde:
X es la media calculada a partir de un minimo de tres mediciones
independientes;
t oo es el valor de la t de Student para un nivel de significancia del 95 %;
S es la desviacion estandar de la muestra;
n es el niamero de réplicas, y
X es el resultado que incluye el intervalo de confianza.
3.34 Trazabilidad

Propiedad del resultado de una medicién o del valor de un patron por la cual pueda ser
relacionado a referencias determinadas, generalmente patrones nacionales o
internacionales, por medio de una cadena ininterrumpida de comparaciones teniendo
todas las incertidumbres determinadas.

3.35 Verificacion de la calibracion

Una verificacion periédica de que no han cambiado las condiciones del instrumento en
una forma significativa.

4 EQUIPO Y MATERIALES

Solo se mencionan los equipos y materiales que son de relevancia para el presente
método.

4.1 Equipo

41.1 Espectrofotometro de infrarrojo disponible para utilizarse en un intervalo
de longitud de onda de 3000 cm *a2700cm ™.

4.1.2 Parrilla de agitacion magnética.

4.1.3 Balanza analitica con precision de 0,1 mg.
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4.2 Materiales

Todo el material volumétrico utilizado en este método debe ser de clase A con
certificado, o en su caso, debe estar calibrado.

42.1 Par de celdas de cuarzo, con paso 6ptico de luz de 1 mm, 5mm, 10 mm,
50 mmy 100 mm.

4.2.2 Embudo de separacion de 2 L, con llave de teflén.

423 Frasco de vidrio de boca ancha de 1 L de capacidad con tapa de teflon.
424 Papel filtro nimero 40 o equivalente.

4.2.5 Barras de agitacién magnética de teflon.

4.2.6 Probeta de vidrio de 1 L de capacidad graduada.

5 REACTIVOS Y PATRONES

Todos los productos quimicos usados en este método deben ser grado reactivo, a
menos que se indique otro grado.

Agua: Debe entenderse agua que cumpla con las siguientes caracteristicas:
a) Resistividad: megohm-cm a 25°C: 0,2 min;

b) Conductividad: pS/cm a 25°C: 5 méx, y
c) pH: 5,0 a 8,0

5.1 Acido clorhidrico concentrado (HCI)

5.2 Clorobenceno (CgHsCl)

5.3 n-hexadecano (CigHz4)

54 Isooctano (CgHys)

5.5 Silica gel, malla 60-200, grado 950, con un contenido de 1 % - 2 % de

agua y densidad 0,5 g/mL: Secar 100 g de silica gel a una temperatura de
130°C hasta eliminar completamente la humedad; posteriormente,
transferir a un desecador y colocar un frasco destapado junto a ella
conteniendo 2 g de agua para que la silica gel adsorba la humedad, tapar el
desecador y dejar reposar durante toda la noche.

5.6 Sulfato de sodio anhidro (Na,SO,)

5.7 Tetracloruro de carbono grado espectroscépico (CCl;) libre de
interferencias mayores a 0,05 mg/L de HTP’s.

NOTA.- Debido a que el tetracloruro de carbono es un disolvente que es

carcindgeno y ataca la capa de ozono de la estratésfera, se estan buscando
disolventes alternativos para utilizarse en este método. Cualquier
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modificacion al disolvente debe estudiarse con un analisis comparativo para
cada matriz analizada, respecto a la capacidad de extraccién de los
diferentes disolventes y las sustancias a extraer. Como normalmente se
utiliza este método para cuantificar hidrocarburos como gasolina, diesel o
petréleo crudo, debe estandarizarse cualquier otro disolvente que se quiera
utilizar, con al menos la mezcla de estos tres hidrocarburos.

5.8 Disolucién de &cido clorhidrico (1:1). Mezclar volumenes iguales de &cido
clorhidrico concentrado y agua.

5.9 Mezcla Patron de referencia. Tomar alicuotas de 15 mL de n-hexadecano
(ver inciso 5.3), 15 mL de isooctano (ver inciso 5.4) y 10 mL de clorobenceno
(ver inciso 5.2) y colocar en un frasco de vidrio de 50 mL con tapa de
teflon. Mantener el frasco bien tapado y en refrigeracion para evitar la
alteracion de la mezcla.

5.10 Disoluciébn madre (5 000 mg/L). Tomar una alicuota de 0,5 mL de la
mezcla de referencia (ver inciso 5.9). Colocar en un matraz volumétrico de
100 mL previamente tarado, tapar inmediatamente y pesar. Aforar al
volumen con tetracloruro de carbono. Calcular la concentracion de la
disolucién por medio de la razon del peso de la mezcla entre el volumen de
aforo, la cual debe ser de aproximadamente 5 000 mg/L.

5.11 Disoluciones estandares. Una vez calculada la concentracion de la
disolucion madre (ver inciso 5.10), tomar alicuotas apropiadas de ésta en
matraces volumétricos de 100,0 mL de acuerdo a la celda que va a
utilizarse y aforar con tetracloruro de carbono. Calcular la concentracion de
los estandares a partir de la disolucion madre (ver inciso 5.10).

6 RECOLECCION, PRESERVACION Y ALMACENAMIENTO DE
MUESTRAS

6.1 Debe colectarse un volumen de 2 L de muestra en un frasco de vidrio de boca

ancha con tapa de teflon. Como pueden ocurrir pérdidas de hidrocarburos totales del

petréleo por el equipo de muestreo, no se permite la colecta de una muestra

compuesta y no deben tomarse alicuotas de la muestra para realizar otro tipo de andlisis,

porque se ocupa la muestra entera para este analisis.

6.2 Un retraso entre el muestreo y el andlisis mayor de 4 h, requiere que el
total de la muestra sea preservada por la adiciébn de &acido clorhidrico

(1:1) hasta llevar a ésta a un valor de pH < 2. Un retraso mayor de 48 h
requiere refrigeracion para la preservacion de las muestras a 4°C.

6.3 El tiempo maximo de almacenamiento previo al andlisis es de 28 dias.
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7.1

7.2

CONTROL DE CALIDAD

Cada laboratorio que utilice este método debe operar un programa de
control de calidad (CC) formal.

El laboratorio debe mantener los siguientes registros:

Los nombres vy titulos de los analistas que ejecutaron los andlisis y el

encargado de control de calidad que verificé los analisis.

Las bitacoras manuscritas del analista y del equipo en los que se

contengan los siguientes datos:

a) ldentificacion de la muestra;

b) Fecha del analisis;

¢) Procedimiento cronoldgico utilizado;

d) Cantidad de muestra utilizada;

e) Numero de muestras de control de calidad analizadas;

f) Trazabilidad de las calibraciones de los instrumentos de medicion;

g) Evidencia de la aceptacién o rechazo de los resultados, y

h) Ademas el laboratorio debe mantener la informacién original reportada
por los equipos en disquetes o en otros respaldos de informacion.

De tal forma que permita a un evaluador externo reconstruir cada determinacion
mediante el seguimiento de la informacion desde la recepcion de la muestra hasta el
resultado final.

7.3

8

Cada vez que se adquiera nuevo material volumétrico debe de realizarse la
verificacion de la calibracion de éste tomando una muestra representativa del
lote adquirido.

CALIBRACION

Se debe contar con un registro de la calibracibn de los equipos y materiales

siguientes:

8.1

8.2

8.3

9.1

9.2

Material volumétrico
Balanza analitica.
Espectrofotometro de infrarrojo: Calibrar de acuerdo a las instrucciones del

fabricante. Asegurarse que se obtenga respuesta adecuada alrededor de los
2 930 cm™ de nimero de onda.

PROCEDIMIENTO

Medir el volumen total de la muestra en una probeta de 1 L. Si la muestra no
fue acidificada en el momento del muestreo, adicionar 5 mL de HCI (1:1)
(ver inciso 5.8). Mezclar la muestra, y asegurarse que el pH < 2, adicionar
mas &cido si es necesario.

Transferir la muestra a un embudo de separacion de 2 L.
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9.3 Adicionar 30 mL de tetracloruro de carbono (ver inciso 5.7) al frasco que
contiene la muestra y girar para enjuagar los lados del mismo. Transferir el
disolvente al embudo de separacion.

9.4 Extraer por agitacion vigorosa durante 5 min. Dejar en reposo para permitir la
separacion de las fases.

9.5 Filtrar la fase organica a través de un embudo de filtracion que contenga
papel filtro previamente humedecido en tetracloruro de carbono a un
matraz volumétrico de 100 mL.

El equilibrio en una emulsion que tarda en separarse, puede romperse agregando
alrededor de 1 g de sulfato de sodio anhidro (ver inciso 5.6) en el cono del papel filtro y
drenando lentamente la emulsion a través de la sal de sulfato de sodio. Si se requiere,
se puede agregar una porcién adicional de 1 g del sulfato de sodio anhidro al cono.

9.6 Repetir dos veces méas con porciones de 30 mL de disolvente nuevo (ver
incisos 9.3 a 9.5), combinando los tres extractos organicos dentro del mismo
matraz volumétrico.

9.7 Enjuagar el papel filtro, el embudo y el extremo del embudo de separacion con un
total de 5 mL a 10 mL de tetracloruro de carbono, colectar el disolvente de lavado en el

matraz volumétrico del inciso 9.6. Aforar a 100 mL con tetracloruro de carbono.

9.8 Desechar alrededor de 5 mL a 10 mL de disolucién del matraz volumétrico
(ver inciso 9.7). Adicionar 3 g de silica gel (ver inciso 5.5) y una barra de
agitacion, tapar el matraz volumétrico y agitar la disolucién por un minimo de
5 min con ayuda de un agitador magnético.

9.9 Seleccionar los estandares de trabajo y las celdas apropiadas de acuerdo
con los intervalos de concentracion que se espera de las muestras. No es
necesaria la adicién de silica gel a los estandares. Leer la absorbancia
directamente de cada disolucion estandar en 2 930 cm™. Realizar una
curva de calibracion de absorbancia vs concentracibn en mg/L de
hidrocarburos totales del petréleo, usando tetracloruro de carbono como
referencia.

TABLA 1.- Aproximaciéon de intervalos de concentracion mg/L de los
estandares de trabajo con respecto a la celda éptica utilizada

Paso éptico de luz Intervalo de
concentracion
- 10 mm 60-500 mg/L
- 50 mm 10-90 mg/L
) 100 mm 5-40 mg/L
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9.10

Después de que la silica gel se ha asentado en la muestra extraida, filtrar el
extracto y llenar una celda con el extracto y leer la absorbancia de la
extraccion. Si la absorbancia excede los limites maximos de la curva,
preparar una dilucién apropiada.

Si la capacidad adsorbente de la silica gel se hubiera excedido, puede probarse en este
punto por medio de la adicién de otros 3 g de silica gel al extracto y la repeticion del
tratamiento y determinacion (ver incisos 9.1 a 9.10).

10

10.1

CALCULOS

Calcular los hidrocarburos de petréleo en la muestra usando la siguiente
formula:

Ecuacién 1: mg/L de hidrocarburos totales del petréleo =(RxVx D)/ M

donde:

11

111

11.2

11.3

114

12

12.1

12.2

es la concentracion obtenida de la curva de calibracién en mg/L;

es el volumen de tetracloruro de carbono usado para la extraccion en mL;

es el volumen de muestraen mL, y

es el factor de dilucion.

Reportar todos los valores obtenidos en unidades de mg/L con la precision
correspondiente.

INTERFERENCIAS

El tetracloruro de carbono disuelve no solamente los HTP’s, sino también
algunas sustancias como azufre elemental, tintes, polimeros, grasas y
aceites de origen animal y vegetal. Por lo que es necesario usar material de
vidrio para el muestreo.

Existen pérdidas de algunos compuestos volatiles.
Existen pérdidas por la adsorcion de la silica gel de algunos componentes
tales como compuestos aromaticos, hidrocarburos clorados, sulfurados y/o

nitrogenados.

Los acidos grasos y las grasas vegetales y animales interfieren en el
andlisis, por lo que se tratan de eliminar con la utilizacion de la silica gel.

SEGURIDAD

La preparacion de todos los reactivos usados en este método debe
efectuarse bajo una campana de extraccion. Consulte las hojas de seguridad
sobre manipulacion y disposicion de éstos.

No se ha determinado la carcinogenicidad de todos los reactivos, por lo
gue cada sustancia quimica debe tratarse como peligro potencial a la
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salud. La exposicion a estas sustancias debe reducirse al menor nivel
posible.

12.3 Este método puede no mencionar todas las normas de seguridad asociadas

con su uso. El laboratorio es responsable de mantener un ambiente de trabajo seguro

y un archivo de las medidas de seguridad respecto a la exposicion y manejo seguro de las

substancias quimicas especificadas en este método. Debe tenerse en un archivo de

referencia las hojas de informacion de seguridad, el cual debe estar disponible a todo el

personal involucrado en estos analisis.

13

MANEJO DE RESIDUOS

Es la responsabilidad del laboratorio cumplir con todos los reglamentos federales,
estatales y locales referente al manejo de residuos, particularmente las reglas de
identificacion, almacenamiento y disposicion de residuos peligrosos.

13.1 Cada laboratorio debe contemplar dentro de su programa de control de
calidad (CC) el destino final de los residuos generados durante la
determinacion.
13.2 Las muestras liquidas, extractos y disoluciones que contengan como
disolvente al tetracloruro de carbono deben envasarse en recipientes
herméticos, almacenar temporalmente tomando todas las precauciones
necesarias y después enviarlas al confinamiento de residuos peligrosos.
13.3 Todas las muestras que cumplan con la norma de descarga a
alcantarillado pueden ser descargadas en el mismo sistema.
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15 CONCORDANCIA CON NORMAS INTERNACIONALES

Esta norma mexicana no es equivalente a ninguna norma internacional por no existir
referencia alguna al momento de su elaboracion.
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