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Resumen

RESUMEN

En el presente trabajo, se efectud el desarrollo de una novedosa celda tipo
electrolisis que permitié estudiar, caracterizar y evaluar la electrorremediacion de
suelos contaminados con hidrocarburos.; asi como estudiar la influencia del
campo eléctrico sobre el desplazamiento de las especies contaminantes a través

del suelo.

Inicialmente se establecieron los criterios y parametros de disefio para la
construccion de la celda, caracteristicas que fueron tomadas de estudios previos
efectuados en este campo. Asi mismo, se seleccionaron los mejores materiales
en base a sus propiedades y a las condiciones quimicas y de operacién a las

cuales fueron expuestos.

Debido a la complejidad que representa el trabajar con una muestra real de
suelo durante el proceso de electrorremediacion, se plante6 un arreglo
experimental novedoso que permitiera abordar de una manera simple el estudio
de la interaccion fisicoquimica entre el contaminante y la matriz solida; asi como,
estudiar la influencia del campo eléctrico sobre este sistema. El arreglo consistié
en empacar el dispositivo con perlas de vidrio transparentes, de esta manera se
logré establecer que el campo eléctrico y los fenémenos relacionados con el
paso de corriente, a través del sistema perlas-contaminante-electrolito,
proporcionan la energia necesaria que permite modificar las propiedades
interfaciales del contaminante favoreciendo su desorcion de la matriz de perlas,

al medio fluido facilitando su remocion por electro6smosis.

Experimentos posteriores efectuados en esta celda, abordaron la problematica
de las variables que influyen en el proceso de electrorremediacién de un suelo
intemperizado y contaminado con hidrocarburos, trabajando con una muestra de

suelo contaminado proveniente de la industria de la extraccion y refinacion del

Murillo B. (2005) Tesis de Maestria. Departamento de Quimica. UAM.I.



Resumen

petréleo, con la finalidad de evaluar la eficiencia de la celda y los alcances de la
técnica de electrorremediacion en una problematica real de contaminacion.

Por otro lado, se propuso una metodologia para la identificacion y andlisis de las
fracciones colectadas en el pozo anéddico y -catddico respectivamente.
Empleando métodos sofisticados de andlisis como RMN y FT-IR fue posible
distinguir de una manera general que una fraccion importante de hidrocarburos
(la fraccion aromatica) se quedan adsorbidos en la matriz del suelo mientras que
la fraccién alifatica es posible removerla hacia la parte catédica mediante flujo

electroosmaético.

El trabajo presentado y la celda desarrollada en esta tesis representan un
estudio pionero en este campo, que facilitara el analisis y estudio de la

electrorremediacién de suelos contaminados con hidrocarburos.
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Introduccion

INTRODUCCION.

La contaminacién de suelos constituye uno de los problemas mas importantes
en la actualidad debido a que es provocada por diversas actividades

antropogénicas, entre las que se encuentra la explotacion del petréleo (1).

En México, el intenso desarrollo y crecimiento de la industria petroquimica, asi
como la obtencion y utilizacibn de los derivados del petréleo en diversas
regiones de nuestro pais, han contribuido a una severa contaminacién por
hidrocarburos y otro tipo de sustancias potencialmente todxicas, originadas
principalmente por fugas, derrames, mala disposicidén y acumulacién de residuos
generados por esta industria.

La creciente atencién hacia las consecuencias de la contaminacion por
hidrocarburos en términos de medio ambiente y salud, estan encaminadas hacia
el estudio de vias alternativas y efectivas, que permitan prevenir la

contaminacion y remediar los sitios ya contaminados (2).

En afnos recientes, el interés en los fendmenos electrocinéticos en suelos ha
generado nuevas expectativas, debido a las ventajas que ofrece sobre otras
técnicas alternativas. Dichas técnicas ven limitada su aplicacion; sobre todo en
suelos que presentan baja conductividad hidraulica o baja permeabilidad. La
utilizacibn de métodos convencionales de limpieza in__situ como la
biodegradacién, el lavado o el bombeo y otras técnicas son impracticas cuando
la permeabilidad es baja, debido a la baja efectividad y/o alteraciones graves

provocadas en la estructura del suelo, factores que hacen inviable su utilizacién

(3).
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Introduccion

Como antecedentes a la remediacién electroquimica de suelos contaminados
con hidrocarburos, se ha demostrado que el proceso de remediacidén
electrocinética tiene un gran potencial para remover compuestos organicos. Ante
esta posibilidad, se han realizado estudios en suelos contaminado con fenol
(CeHsOH) y pentaclorofenol (ClsCsOH), (4), con hidrocarburos aromaticos
policiclicos, (BTEX) Benceno, Tolueno, Etilbenceno, Xileno (5), otros
contaminantes hidrofébicos organicos como el fenantreno (6, 7). Donde se
menciona que el proceso mas importante de desorcion y transporte durante la

remediacidn electrocinética de suelos es el flujo electroosmético (6,8,9).

Con el propésito de contribuir al entendimiento de los fendmenos electrocinéticos
en el proceso de electrorremediacién, la investigacidn aqui desarrollada se
orientd en dos direcciones principales. La primera parte de este trabajo, consiste
en el diseno y desarrollo de un dispositivo tipo celda electroquimica
estandarizado, que permitiera controlar el mayor numero de variables
involucradas; asi como, la éptima eleccién de materiales y accesorios necesarios

para el control estricto antes mencionado.

La segunda parte, se avoca al estudio de la influencia del campo eléctrico sobre
cada una de las partes involucradas en el tratamiento electroquimico (suelo,
contaminante, medio acuoso). Lo que permite mostrar la potencialidad de un
tratamiento electrocinético de suelos de manera sistematica y evaluar su

efectividad.
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Capitulo I. Antecedentes

I. ANTECEDENTES.

I.1. Tratamiento electroquimico de suelos contaminados con hidrocarburos

El tratamiento electroquimico de suelos al igual que una celda electroquimica
(electrolitica), involucra el paso de una corriente entre un par de electrodos
insertados en la masa de suelo, generalmente saturada con agua o cualquier
otro liquido que actue como medio conductor. En esta celda electroquimica, la
conduccion o transporte de corriente eléctrica dentro de la solucion del suelo, la
realizan las especies i6nicas disueltas. Para poder cerrar el circuito en esta
celda, es necesario que se lleve a cabo la transferencia de carga, en la interfase
entre un conductor electrénico (electrodos) y un conductor idnico (electrolito).
Para tal efecto, se requiere que las especies idnicas se oxiden y/o reduzcan en
la superficie de los electrodos, a este conjunto de reacciones se les conoce

como electrolisis (ver figura 1.1).

Fuente de poder.

R “ Ty Vs Fa R e S N AR, PR v
ELECTROFORESIS ELECTROOSMOSIS

(MOVIMIENTO DE (MOVIMIENTO DE AGUA) IMIENTO DE IONES)

COLOIDES)

Electrdlisis.
4H* + O,

2H,0 - 4e-

Figura 1.1 Esquema de un proceso de electrorremediacién y de los fenbmenos
electrocinéticos involucrados en la remocion de contaminantes en el suelo.
Cuando la electrdlisis tiene lugar en la celda electrolitica, en el anodo se efectua

la oxidacion del agua, que genera protones y se desprende oxigeno, dando lugar
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a una disminucién del pH, existiendo por lo tanto, condiciones acidas en la zona

anddica.

2H,0 — 4e” () O2(g) + 4H" (anodo). E°=1.23V
Por su parte, en el catodo se efectua la reduccion del agua que producen iones
hidroxilo y desprendimiento de hidrégeno, dando lugar a un aumento en el pH 'y

existencia de condiciones basicas.

4H,0 + 4e (qy = 2H,(g) + 40H (Cétodo). E°=-0.83V
(M)

Tanto los protones como los iones hidroxilo migran hacia el electrodo de carga
opuesta, de forma que los protones migran desde el anodo creando un frente
acido, que se mueve hacia el catodo. Por su parte, los hidroxilos, migran en
sentido opuesto, generando un frente basico, que se mueve hacia el anodo.

Ambos frentes llegan a encontrase en una determinada zona del suelo,
generalmente préxima al compartimiento catddico, dando como resultado, la

generacion de agua y un fuerte cambio de pH en dicha zona.

Por otra parte, es importante recordar que la estructura de un suelo arcilloso
(arreglo laminar de grupos aluminato y silicato) tiene un comportamiento
particular dependiendo del pH interfacial. Inclusive, un drastico cambio de pH
puede llegar a romper una estructura y cambiar completamente las propiedades
fisicoquimicas de la arcilla. De esta manera, mantener el pH del suelo en un
nivel intermedio (4-8) puede ayudar a que el suelo conserve sus propiedades y
caracteristicas de fertilidad.

La corriente aplicada, genera gradientes de tipo eléctrico, hidraulico y quimico,
que al desplazarse a través del suelo, dan origen a diferentes fendmenos

electrocinéticos que provocan la desorcion de las especies contaminantes, su
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incorporacién en el fluido saturante y por lo tanto su transporte hacia los

electrodos.

.2 Fendmenos electrocinéticos

El término “fendmeno electrocinético” se refiere a todos los fenomenos, en los
cuales, la doble capa eléctrica (EDL) es distorsionada de su posicion de
equilibrio debido a una fuerza externa, de tipo eléctrico o de otro tipo; como
resultado de esta distorsién, la EDL reacciona y consecuentemente induce el
movimiento relativo entre las particulas suspendidas y el fluido. ElI fendmeno
electrocinético en suelos, involucra tres principales mecanismos de transporte:

electroforesis, electromigracion y electroésmosis

Electroforesis Es el transporte de particulas cargadas (coloides,
particulas de arcilla, bacterias, etc.) debido a la aplicacion de una baja corriente
o baja influencia de un gradiente eléctrico.

Electromigracion: La migracion iénica o electromigracion es el
movimiento de especies idnicas disueltas, que estan presentes en el fluido del
poro, debido a la influencia de un campo eléctrico. Los aniones (iones con carga
negativa) se mueven hacia el anodo, y los cationes (iones con carga positiva) se

mueven hacia el catodo.

Para contaminantes inorganicos como los metales pesados, la electromigracion
es considerada el mecanismo de transporte mas importante.
La ecuacion basica que describe la electromigracion de iones a través de un

capilar es:

Um=VE

Murillo B. (2005) Tesis de Maestria. Departamento de Quimica. UAM.I. 5



Capitulo I. Antecedentes

Donde: Un= la velocidad de un ién y v es la movilidad iénica.

La velocidad de los iones bajo la influencia de una unidad de campo eléctrico (E)
en soluciones acuosas diluidas, se encuentra en el intervalo de 1x10® a 1x10”
m?/V-s. Sin embargo, la efectividad de la movilidad i6nica en suelos es
considerablemente menor que el limite inferior de este intervalo, debido a que la
trayectoria en el suelo es mucho mas larga y tortuosa que las observadas en
soluciones acuosas (1). Esta ecuacion es modificada para suelos, de acuerdo a

Shapiro y Probstein, que incorporan el término de tortuosidad 1/1.

La naturaleza no i6nica de muchos compuestos organicos propicia que su

movimiento por electromigracion sea no significativo.

Electro6smosis La electrodsmosis o Flujo electroosmoético (EOF) por sus
siglas en inglés (electro osmotic flow), describe el movimiento del fluido que es
inducido por la aplicacion de un gradiente de potencial eléctrico. En pocas
palabras es un flujo hidraulico inducido por un campo eléctrico, que implica el

movimiento de agua a través de la matriz de suelo.

Este fendbmeno se origina debido a que la superficie de muchas particulas de
suelos, como las arcillas, poseen una carga superficial negativa, como resultado
de sustituciones isomorficas y rompimiento de enlaces; de esta manera, los
cationes en la fase fluida del suelo son atraidos hacia la superficie para
mantener la electro-neutralidad del sistema, cuando el agua es adicionada a las
particulas de suelo, éstas adsorben cationes disueltos en el agua y tienden a
difundir de la superficie de las particulas de suelo, para homogenizar la
concentracion de cationes en el fluido del poro. Sin embargo, la tendencia a la
difusion es contrarrestada por fuerzas electrostaticas, ejercidas por las cargas
negativas en la superficie de las particulas de suelo, formando una doble capa
difusa. La doble capa difusa provee una capa movil de cationes en la vecindad
de de la particula del suelo. Cuando una corriente eléctrica DC campo eléctrico
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es aplicado en el suelo, provoca que los cationes méviles hidratados en la doble
capa difusa se mueven hacia el catodo, el movimiento de arrastre de agua con

estos cationes, da como resultado la generacion del flujo electroosmético (EOF).

La velocidad de flujo electroosmotico a través del suelo puede ser descrita en
términos de la ecuacién de Helmholtz y Smoluchowski. Esta teoria basicamente
establece que la velocidad de flujo electroosmético (veo,) €s directamente
proporcional al gradiente de voltaje aplicado (E,), potencial zeta () y a la
constante dieléctrica (D) del fluido y ésta es inversamente proporcional a la
viscosidad del fluido (n);

Veo = DcEz/n

Cabe mencionar que el potencial zeta (§) es el potencial electrostatico en el
limite que divide a la capa compacta y la capa difusa (teoria de la doble capa
eléctrica) (2).

El potencial zeta depende de la quimica interfacial entre el liquido y la fase sélida
del suelo y es funcién de muchos parametros entre los que se encuentran el tipo

de arcilla, especies idnicas presentes, pH, fuerza iénica y temperatura.

De esta manera, la velocidad electroosmética es el resultado de una serie de
fuerzas impulsoras desarrolladas en las interfases entre un medio fluido
(electrolito), un medio solido inmaovil (suelo) y el contaminante. Su variacién con
respecto al tiempo puede tener un sinnimero de contribuciones por lo cual es

necesario controlar algunas variables para establecer su verdadero valor.

.3 El medio sodlido inmovil (suelo) y sus interacciones con sustancias
contaminantes y medios electroliticos que lo percolan.

Murillo B. (2005) Tesis de Maestria. Departamento de Quimica. UAM.I. 7



Capitulo I. Antecedentes

El material s6lido que constituye la superficie de la tierra es el resultado final de
un proceso de formacién, los efectos de la exposicidn de la roca madre a
diferentes agentes naturales, quimicos, fisicos y biolégicos durante largo

periodos de tiempo.

En una celda electrocinética, el medio sélido inmovil es por lo tanto un medio
poroso compuesto por formaciones geoldgicas consolidadas (rocas) y no
consolidadas (sedimentos).

De esta manera, uno de los parametros mas importantes en la fase de
planeacién de la remediacion de un suelo es su naturaleza y tipo de material que
se debe restaurar (suelo o suelos en el cual se localiza la contaminacion). Los
suelos contaminados por productos derivados del petréleo incluyen una amplia

gama, tal como: arenas, gravas, sedimentos, arcillas entre otros.

La estructura del suelo domina todas sus propiedades y por lo tanto su
comportamiento. Entre las mas importantes esta el contenido de arcillas, debido
a que ésta determina la permeabilidad y sensibilidad a cambios quimicos y
fisicos a nivel de las interfases en que participe (intercambio i6nico, pH y

conductividad).

Por otra parte un suelo real es una mezcla de diferentes materiales organicos e
inorganicos, aire, agua y microorganismos. Un suelo tipico contiene una cantidad
apreciable de materia organica formada, basicamente, a partir de la
descomposicién de restos vegetales o humus (mezcla de moléculas organicas
denominadas acidos humicos). En consecuencia, el contenido organico presente
decrece con la profundidad, variando mas en la direccion vertical que horizontal.
La fraccién organica presenta naturaleza coloidal, pero ha sido descrita también

como polimero.
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La materia organica en el suelo actia como un estabilizador, manteniendo
particulas inorganicas unidas en forma de agregados. De tal manera que, el
manto del suelo esta formado por agregados, cada uno conteniendo arena, limo,
arcilla y materia organica. La fraccion inorganica consiste, principalmente, en
granos minerales subdivididos de acuerdo en su tamario en (arcilla, limo, arena,
entre otras). Los elementos predominantes en los suelos son: silicio, aluminio, y
hierro, con trazas de otros elementos. El porcentaje en peso, de los diferentes
tamanos, es la base para la clasificacion de la textura de los suelos (3).

Sabiendo que las arcillas son minerales formados por capas de silicatos y
aluminatos, es importante mencionar que las arcillas exhiben un comportamiento
coloidal debido a su tamafio (< a 1x10° m), area superficial y a la carga
superficial. Esto ultimo, es punto clave en los fendbmenos que se observan en

suelos saturados con un medio acuoso, sometido a un campo eléctrico (4).

La carga eléctrica de las arcillas puede ser permanente o temporal, la
diferenciacion se hace con base en la posicién estructural donde se genera la
carga.

Carga permanente. Se origina por sustitucion isomérfica, donde un metal de
menor valencia remplaza al dtomo central de los silicatos o aluminatos. Estas
sustituciones generan una deficiencia de carga en la estructura, la cual atrae
moléculas de agua y cationes que se ubican entre laminas estructurales.

Carga temporal. Se genera en las superficies externas. Siendo de tres tipos:
una superficie basal que consiste de los iones oxidrilo en el lado expuesto de la
capa octaédrica, la capa superficial opuesta consiste de oxigenos expuestos en
la superficie de la capa tetraédrica, y la frontera lateral de la estructura bicapa,

en esta estructura existen enlaces rotos.

Estos grupos superficiales exhiben una deficiencia de carga, la cual debe de

compensarse mediante carga proveida externamente. EIl medio acuoso que
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satura el suelo puede proveer carga por medio de los iones solubles, los cuales

interaccionan con los sitios superficiales.

Las particulas de arcilla y las moléculas organicas presentan una carga residual
negativa sobre su superficie, por lo que son intercambiadores cationicos,
mientras que los hidréxidos de hierro y aluminio estan cargados positivamente y

son intercambiadores anidnicos.

De esta manera, los suelos arcillosos humedos, son complejos sistemas
eléctricos dado que las particulas tienen una carga generalmente negativa, que
forma una linea interna de una doble capa eléctrica y una linea externa con
iones de carga opuesta en el liquido. A este arreglo se le denomina la doble
capa eléctrica (EDL por sus siglas en inglés) (ver figura 1.2).

9000000900000

Superficie vidrio mojada

Murillo B. (2005) Tesis de Maestria. Departamento de Quimica. UAM.I. 10



Capitulo I. Antecedentes

Figura 1.2. Esquema de la estructura de la doble capa eléctrica: el vidrio
adquiere una carga negativa en la superficie una vez que entra en contacto con

la solucion acuosa. Tomado de Chen H-C y Santiago G. J. (2002).

Si un campo eléctrico es aplicado, los iones positivos de la capa difusa pueden
moverse a lo largo del campo. Consecuentemente el resto del fluido sera
arrastrado por la capa difusa, originando el movimiento del fluido. Este fenédmeno

es conocido como flujo electroosmético (5).

Un adecuado entendimiento de los efectos electrocinéticos atribuidos a la EDL
de la interfase sélido-liquido, permitira controlar el flujo caracteristico de agua a
través de microcanales como en el caso del suelo. Por lo que, la direccién del
flujo electroosmoético dependera en parte de la direccién del campo aplicado y
del signo de la superficie cargada, o que sugiere que las propiedades de la
interfase estaran fuertemente influenciadas por la presencia de las cargas

idnicas de la solucién (6).

En base a las consideraciones presentadas sobre la naturaleza del suelo y su
importancia en los fenémenos electrocinéticos, a continuacién se presenta una
revisién sobre los avances logrados en el campo de la electrorremediacion de

suelos contaminados.

.4 Trabajos efectuados para remover electroquimicamente compuestos

organicos en suelos.

Los avances efectuados en el campo de la electrorremediacién de suelos
contaminados, son el resultado del esfuerzo individual de investigadores que se

han enfocado principalmente al estudio de suelos contaminados con metales.
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Este esfuerzo, ha llevado al desarrollo y disefio de dispositivos que se han
adaptado a las necesidades de la investigacién y a los intereses de cada
investigador. Sin embargo, a pesar del sinnumero de aplicaciones que ofrece la
electrocinética, su aplicacion para la remocion de contaminantes organicos y en

especial de hidrocarburos a sido limitada.

Los primeros trabajos para remover hidrocarburos se remontan a 1992, donde
se evalu6 la efectividad de un tratamiento electrocinético para remover
tetracloroetileno e hidrocarburos de un suelo contaminado con gasolina (7). Para
tal efecto, se utiliz6 una columna cilindrica de vidrio con dimensiones de 55.9cm
de longitud y 7.62cm de didmetro interno, dispuesta de forma vertical como se
observa en la figura 1.3. Los materiales seleccionados, trataron de eliminar y
minimizar la adsorciéon de los contaminantes por contacto con la superficie del
material, empleando tubos y piezas de tefldn, los electrodos fueron separados de
la masa de suelo mediante filtros de fibra de vidrio (Wathman GF/C) y se aplicé
un gradiente de potencial de 0.4 Vem™', empleando electrodos de acero negro.
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Fig. 1.3 Columna de electrolisis para la remocion de tetracloroetileno empleada

por C. J. Bruell y col (7).

En 1993 se aplico el tratamiento electrocinético para remover acetato y fenol en
suelos con alto contenido de arcilla, efectuando experimentos a dos diferentes
escalas. Los experimentos a gran escala, emplearon un tubo cilindrico de
acrilico de 10cm de diametro y 50cm de longitud, aplicando un voltaje constante
sobre electrodos de fibra de carbén. Los electrodos fueron separados de la masa
de suelo por un papel filtro y un plato perforado de acrilico que, ademas de
separar, conferia soporte mecanico durante la compactacion del suelo. Los
experimentos a pequefa escala emplearon una celda cilindrica de acrilico de 3-
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4cm de longitud y 3cm de diametro bajo las mismas condiciones de operacion.
Se emplearon electrodos de acero inoxidable 316 y se dispuso de una ventana
para el escape de gases generados por electrolisis (8).

Dentro de los puntos mas relevantes, se observé que a pequefa escala los
experimentos se completaban en pocos dias y se identificaban mecanismos que
a gran escala no era posible observar, tal era el caso del mecanismo
responsable del cese del flujo electroosmético relacionado con la composicion y
la purga en los pozos. En este punto cabe mencionar que los experimentos
fueron realizados a corriente constante, demostrando que el pH tiene el rol mas

importante en la remocidén de especies organicas.

Para 1999 se incorporé el proceso Fenton al tratamiento electrocinético de
suelos contaminados con fenol, demostrando que la electrocinética por si sola,
es capaz de remover el contaminante del suelo y que la incorporacién del
proceso Fenton mediante el empleo de pedazos de hierro en polvo, es benéfico

para la degradacion quimica del fenol (9).
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Fig. 1.4 Celda de electrolisis utilizada para la degradacion de fenol empleando el

proceso Fenton (9).

Tales experimentos se realizaron en una celda cilindrica de tres componentes
como se muestra en la figura 1.4. Fabricados de vidrio pyrex con dimensiones de
20cm de largo por 5.5cm de diametro para la celda de suelo y de 5cm de
longitud por 7.5cm de diametro, para los reservorios anddico y catédico

respectivamente

Al final de la celda se colocaron filtros Whatman (GF/F) y dos piezas de nylon
para separar la muestra de suelo de los reservorios de liquido y se emplearon
electrodos de grafito.

Para el ano 2000 se realizaron estudios en suelos contaminados con fenol y
pentaclorofenol. Donde se utilizd6 una celda de acrilico rectangular con
dimensiones de 9x9x5cm? utilizando alambre de platino como anodo y un plato
de titanio como catodo como se muestra en la figura 1.5 (10).
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Fig. 1.5. Celda de electrocinética utilizada para la remocion de contaminantes
organicos disefiada por S-O Kim. S-H Moon y K-W Kim (10)

Se demostr6 que la remocidén eficiente de contaminantes organicos es

dependiente del flujo electroosmético que a su vez depende del pH del suelo.

En el mismo afo, se evalud la factibilidad del proceso electrocinético para
remover contaminantes hidrofébicos organicos mediante la asistencia de
cosolventes. Para tal efecto, se utiliz6 la celda desarrollada por Reddy y Shirani
en 1997 misma que se muestra en la figura 1.6. Dicho dispositivo consta de un
tubo cilindrico de plexiglas de 19.1cm de longitud y 6.2cm de diametro, que
emplea electrodos de grafito. Ademas se empled papel filtro y una piedra porosa
para evitar el contacto directo de la solucién con la muestra de suelo (11).

Se utilizaron valvulas de nylon para controlar el flujo de la solucién y se
colocaron ventanas para la salida de gases. Los experimentos se efectuaron a
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potencial constante de 19V (1V/cm) demostrando que los fendmenos inducidos
por el paso de carga en el suelo juegan el papel mas importante en la remocién
de fenantreno y que los cosolventes solo ayudan a desorber los contaminantes

de la matriz del suelo.

Ventana gas

'9}9_9) Piedra ’))}3\

rosa

Papel filtro
Papel

filtro T =

I:i ; (\f Cualn
. =
Catodo. H| e 19.1
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Catodico [ 181
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Fig. 1.6 Celda de electrocinética empleada por A. Li., K. A. Cheung y K. R.

Vialvula

A 4

A
[N
&
—
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Reddy para remover contaminantes hidrofobitos organicos (11)

Asi mismo, se han efectuado experimentos a pequefia y gran escala para
electrorremediar suelos contaminados con metales e hidrocarburos (PAHs vy
BTX), empleando dos celdas rectangulares de 6x3x4cm® y 50x50x30cm?®
respectivamente, esquema que se muestra en la figura 1.7. En dicha celda se
utilizé6 fibra de carbon como anodo y acero inoxidable como céatodo, los
electrodos fueron separados de la masa del suelo mediante el empleo de una
membrana semipermeable y se aplic6 una corriente constante de 100mA y
densidades de corriente de 2.72 A/m? (12).

Los experimentos a gran escala modificaron la configuracion de electrodos,
empleando un arreglo con seis anodos distribuidos en forma hexagonal y un
catodo central. Los resultados en ambos casos mostraron eficiencias del 90% en
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remocién hacia el catodo con una clara influencia de los fenémenos

eletrocinéticos.

-
I
Control pH I-EX
|:| |:| Reservorio acido |:|
OO0 OO >
O O
——— GAC
— _
-
HZO sonda
metales
(G (@)
—
Suministro de analito Bomba

Fig. 1.7 Configuraciéon experimental empleada por G. Maini y Col. para la

remocién de metales e hidrocarburos (12).

De igual forma se han removido contaminantes hidrofébicos organicos (HOCs)
de suelos saturados con baja permeabilidad. En tal caso, se empleé una
columna cilindrica de vidrio de 10cm de longitud por 2.5cm de didmetro, tratando

de minimizar la absorcidén del fenantreno en las paredes de la celda (13).

Ademas, la columna fue equipada para medir el potencial eléctrico a través de la

muestra de suelo como se muestra en la figura 1.8.
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Fig. 1.8 Celda de electrocinética disefiada por S. O. Ko y Col para la remocién

de fenantreno (13)

Por otra parte, la gran versatilidad que ofrece esta técnica, ha servido para
acoplar otras tecnologias. En este sentido, se ha incorporado la biodegradacion
para remover y degradar acido 2,4 diclorofenoxiacetico, empleando una celda
cuadrada de seis compartimentos de 6x3x4cm?® como se muestra en la figura
1.9. En dicho caso se aplicé una densidad de corriente de 3.72 A/m? durante 4
dias, observando que bajo la accién del campo eléctrico la actividad metabdlica
de las bacterias se activa (14).
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Fig. 1.9 Celda de electrocinética disefiada por S.A.Jackman y Col empleada .para la
remocién y biodegradacién de acido 2,4 diclorofenoxiacetico (14)

También, se ha empleado la electrocinética para proveer bacterias
(Pseudomonas) con la finalidad de degradar diesel en suelo (15), en tal caso se
empleé una celda rectangular de plexiglas de 20x8x6cm® dividida en tres
compartimentos camara anddica y catédica de 2.5cm de longitud y una camara

de suelo de 15cm de longitud como se muestra en la figura 1.10.
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Fig. 1.10 Celda de electrdlisis diseriada por L. H. Sang y K. Lee (15)

Uno de los dispositivos que esta siendo ampliamente utilizado para el estudio de
suelos contaminados con hidrocarburos, es el disefiado por Reddy y Shirani
mostrado en la figura 1.6. Este dispositivo ha servido para evaluar la remocién
de contaminantes organicos como el fenantreno, y para estudiar la influencia de
otras variables como el tipo de suelo. Ademas se ha auxiliado de cosolventes y
surfactantes para eficientar el proceso de remocion de dicho contaminante y ha
incursionado en la aplicacion de periodos discontinuos de potencial eléctrico
(11,16, 17).

Sin embargo, aunque existen dispositivos para evaluar la electrorremediacion de
suelos contaminados con hidrocarburos, no todos presentan la caracteristicas y
los aditamentos necesarios, ni existen aparatos estandarizados que ayuden a
evaluar y eficientar el proceso de extraccién electrocinética (18).

Lo anterior, ha originado un incompleto entendimiento y desarrollo de los
parametros Optimos asociados con los fendmenos electrocinéticos vy
especificamente con la aplicacion de un campo eléctrico en un suelo
contaminado, razén por la cual no se ha desarrollado, ni eficientado en su

totalidad esta tecnologia.
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Dentro de las principales razones que han limitado el desarrollo de esta
tecnologia destacan: la no disponibilidad de materiales de electrodo resistentes a
la corrosion y sobretodo, el pobre entendimiento de los fenémenos
electrocinéticos asociados con el transporte de contaminantes en el suelo.
Siendo estos dos elementos, factores clave para un apropiado disefio y que
tienen un considerable efecto en el movimiento de iones y por lo tanto en la

eficiencia de remocién de contaminantes en el suelo (19).

Los aspectos antes mencionados, sugieren la inexistencia de criterios y
parametros confiables que permitan disefar dispositivos y protocolos de limpieza
adecuados para evaluar la electrorremediacién de sitios contaminados con
hidrocarburos (19). Tomando en consideracidn esto, a continuacion se presentan
los criterios y pardmetros relacionados con el disefio del dispositivo desarrollado

para este estudio.

Histéricamente el desarrollo de celdas y la aplicacion de la electrocinética en
suelos, se ha enfocado sobre todo a la remediacién de suelos contaminados con
metales. Sin embargo, las investigaciones con esta tecnologia han demostrado
que el proceso de remediacion electrocinética tiene un gran potencial para

remover compuestos organicos.

La habilidad para remover compuestos organicos del suelo, por efecto del
campo eléctrico, ha sido demostrada en diferentes laboratorios. Se han
efectuado estudios relacionados con el mejoramiento al proceso electrocinético
para remediar suelos contaminado con fenol (CgHsOH) y pentaclorofenol
(ClsCeOH), obteniendo remociones del 85% en cuatro dias, con una fuerte
influencia del flujo electroosmotico, siendo el pH del suelo, el parametro mas
importante para remover estos contaminantes organicos (9,10). De igual forma,
se han efectuado estudios en suelos contaminados que contienen mezclas

complejas de metales e hidrocarburos como (PAHs) Hidrocarburos aromaticos
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policiclicos y (BTEX) Benceno, Tolueno, Etilbenceno, Xileno, obteniendo
remociones por electro-6smosis hacia el catodo del 94% después de 23 dias
(11).

Por otra parte, la electrorremediacion, fue utilizada para remover contaminantes
organicos no ionicos, como el fenantreno, mediante la asistencia de co-solventes
como la (n-Butilamina, tetrahidrofurano y acetona); mostrando que la presencia
de la n-butilamina, aumenta significativamente la desorciéon y el transporte
electrocinético, logrando remover el 43% después de 127 dias (16,17). Estudios
de laboratorio mencionan que la remocion de fases libres no polares organicas
es posible, si existen como pequefas burbujas que puedan ser transportadas
por electro6smosis. Por lo que es razonable asumir que para contaminantes
organicos no iénicos, el proceso mas importante de desorcién y transporte
durante la remediacion electrocinética de suelos es el flujo electroosmotico
(11,20).

Sin embargo, debido a la complejidad de los fenédmenos de transporte y de los
procesos fisicoquimicos asociados con la electrorremediacion, no se conocen ni
los mecanismos, ni las propiedades del suelo y del medio fluido, que determinan
cémo se lleva a cabo la remediacion electrocinética del suelo contaminado con

hidrocarburos.

Las celdas electrocinéticas desarrolladas para la remediacion de suelos
contaminados con metales, han sido retomadas y encaminadas, con el objetivo
de implementar un proceso analogo para remediar suelos contaminados con
hidrocarburos. Las celdas incluyen diferentes geometrias, tamanos, materiales y

variables de monitoreo.
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Los materiales utilizados como electrodos incluyen: grafito, acero inoxidable y
platino, este ultimo, permite que el proceso de electrolisis de agua sea mas

eficiente.

Al igual que para el caso de los metales, se ha trabajado imponiendo una
corriente o un potencial constante; se han informado densidades de corriente en
el orden de 0.025-10 A/m2 (20, 21, 22). Sin embargo, para el caso de
experimentos efectuados a corriente constante, se ha demostrado que existe un
incremento de la resistencia del suelo; lo que podria deberse, a la remocion de
especies conductores y/o a una disminucion del grado de saturacién, lo que
ocasiona que el consumo de energia se incremente y que los experimentos
tengan que ser concluidos prematuramente, debido a que la demanda de
energia, excede la capacidad de la fuente de poder empleada. Otro factor
observado es el calor excesivo generado, que puede causar efectos adversos
como son la desecacion o rompimiento del suelo, originando una dificil

interpretacion de los resultados obtenidos.

Con el proposito de hacer una efectiva remocion del contaminante, es
indispensable el entendimiento de los procesos asociados con la remocién del
contaminante por efecto de un campo eléctrico, es decir, las principales variables
involucradas en el proceso de electrorremediacion y los factores que afectan

directamente el transporte de contaminantes organicos en un medio poroso.
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JUSTIFICACION.

La importancia que representa el estudio e impacto de la contaminacién de
suelos con hidrocarburos de petréleo, es en gran medida, debido al gran
porcentaje de Hidrocarburos aroméaticos policiclicos (PAH) presentes, mismos
que representan un problema potencial debido a su persistencia y peligrosidad al

permanecer en suelos, sedimentos y lodos contaminados.

La identificacién de un suelo contaminado con hidrocarburos, constituye la
antesala de un proceso complejo de investigacion, cuyo principal y ultimo
objetivo es la restauracién de las propiedades del suelo. Los riesgos que una
alteracion grave de la calidad del suelo pueden suponer para la salud, los
ecosistemas y la productividad, alcanza en ocasiones una magnitud tal, que

constituye razén suficiente para restringir el uso actual y futuro del suelo.

El panorama que representa la aplicacion de la electrocinética en la remediacion
de sitios contaminados con compuestos organicos, genera grandes expectativas
para el desarrollo de dispositivos y la generacion de metodologias, que nos
permitan evaluar y caracterizar de una manera rapida y efectiva, los procesos

involucrados con dicho fenémeno.

Sin embargo, aunque se ha demostrado la importancia y factibilidad de esta
tecnologia, se carece de un total entendimiento de los fenémenos fisicos,
quimicos, electroquimicos y de transporte involucrados. Por lo tanto, los
parametros de operacion no se han optimizado, ni utilizado completamente.
Ademas, existe la necesidad de evaluar experimentalmente la validez de
muchas formulaciones tedricas desarrolladas para este proceso (13, 14).

Con estos antecedentes, el presente trabajo pretende desarrollar un dispositivo
tipo celda de electrolisis que permita evaluar y caracterizar la
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electrorremediacién de suelos contaminados con hidrocarburos, basédndose en
los fendbmenos eléctricos, fisicoquimicos y mecanicos que participan en dicho
proceso. De esta manera, se pretende iniciar el desarrollo de una nueva
tecnologia que sea capaz de ayudar a la remediacidén de sitios afectados por la

contaminacién con sustancias derivadas del petroleo.

HIPOTESIS.

Tomando en cuenta el principio de funcionamiento de un tratamiento de

electrorremediacion, se propone la siguiente hipotesis:
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Un gradiente de potencial eléctrico en el suelo impulsara un flujo electroosmético
de agua que a su paso por el medio poroso ayudara a desplazar a los
hidrocarburos ahi contenidos. La efectividad del tratamiento dependera
entonces de los parametros de transporte de carga y masa que tengan el suelo,

los contaminantes y el medio acuoso.

El comportamiento de los contaminantes en el suelo bajo la influencia de un
campo eléctrico, dependera de la complejidad de la muestra contaminante, de
las propiedades fisicas, quimicas y electroquimicas del suelo, del contaminate y

del medio acuoso.

OBJETIVOS.

Disenar, construir y utilizar un dispositivo tipo celda electroquimica para evaluar

y caracterizar la electrorremediacién de suelos contaminados con hidrocarburos.

Murillo B. (2005) Tesis de Maestria. Departamento de Quimica. UAM.I. 30



Justificacion, Hipotesis y Objetivos

Establecer una estrategia experimental adecuada, para simplificar el estudio de
los fendmenos electrocinéticos en la remediacién electroquimica de suelos

contaminados con hidrocarburos.

Formular experimentos que ayuden a entender los fendmenos asociados a la
influencia del campo eléctrico sobre cada uno de los factores involucrados en la

electrorremediacion.

Medir los diferentes pardmetros de control como son: pH, Temperatura,
Potencial de celda, flujo electroosmotico; durante el tratamiento electroquimico,
con la finalidad de establecer correlaciones con la eficiencia de remocién de los

contaminantes.

Evaluar e implementar el desarrollo de una nueva metodologia que permita
determinar de una manera rapida y confiable la presencia de contaminantes en

muestras de suelo contaminado con hidrocarburos.
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Capitulo Il
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CONTENIDO

En este capitulo se examinan brevemente las
2.1Criterios  de propiedades de diversos materiales utilizados para la
disefio. construccion de una celda de electrocinética basada en el

2.2 Criterios de
funcionalidad

principio de electrdlisis, asi como los criterios y

o consideraciones tomadas para el disefio y construccién de
2.3 Diseifio de la

la misma. El objetivo es el de utilizar las mejores

celda.
2.4 Control vy propiedades fisicas y quimicas de un material, para la
monitoreo de construccion de los componentes de la celda de estudio.

experimentos. Finalmente, se analizan las repercusiones y/o beneficios

2.5 Geometria . i, . .
N del dispositivo sobre el estudio de los fendmenos
2.6 Integracion

de la celda. involucrados en la electrorremediacion de suelos

2.7 Bibliografia contaminados con hidrocarburos presentando la celda

como una unidad integral de estudio.

En la actualidad el desarrollo de celdas de extraccion electrocinética, representa
una aplicacion mas de las celdas de electrdlisis que en afos recientes han
despertado un particular interés, debido a su aplicacion para remover
contaminantes organicos e inorganicos del suelo. Esta tecnologia ha probado
ser factible en aplicaciones a nivel laboratorio y pruebas a nivel piloto; sin
embargo, no existen celdas estandarizadas que permitan investigar los efectos
de una gran variedad de parametros que contribuyen a eficientar y mejorar el

proceso de extraccion electrocinética en suelos (1).

El término “celda electrocinética” es utilizado para definir un dispositivo que
consiste de dos electrodos (conductores electrénicos) cada uno en contacto con
una solucion electrolitica (conductor i6nico). Los electrodos estan separados por
una interfase permeable. Donde cabe mencionar que para producir una reaccion
en las soluciones electroliticas hay que forzar la circulacion de una corriente
eléctrica externa (proceso no espontdneo). Como consecuencia se genera una

diferencia de potencial eléctrico que induce los fendmenos electrocinéticos (2).
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Figura 2.1 Esquema general de una celda de electrocinética.

Las celdas de electrocinética se han utilizado en diferentes ambitos a nivel
laboratorio e industrial, la gran variedad de aplicaciones y disefios, ha
contribuido al empleo de geometrias inusuales, tamafnos, materiales, asi como la

consideracion de factores fisicos, quimicos, hidraulicos, mecanicos entre otros.

En este sentido, el presente estudio contempla el desarrollo de un novedoso
dispositivo tipo celda de electrdlisis, que permitira caracterizar, identificar y
separar las contribuciones de los fendmenos observados durante el tratamiento
electrocinético de suelos contaminados con hidrocarburos, ofreciendo una
plataforma ideal y estandarizada para las investigaciones relacionadas en este
campo.

Dentro de las principales razones que han limitado el desarrollo de esta
tecnologia destacan: la no disponibilidad de materiales de electrodo resistentes a
la corrosion y sobretodo, el pobre entendimiento de los fendomenos

electrocinéticos asociados con el transporte de contaminantes en el suelo.
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Siendo estos dos elementos, factores clave para un apropiado diseno y que
tienen un considerable efecto en el movimiento de iones y por lo tanto en la

eficiencia de remocién de contaminantes en el suelo (3).

De acuerdo a la revisidbn presentada en el capitulo 1, no existen criterios y
parametros establecidos que permitan disefiar dispositivos y protocolos de
limpieza adecuados para evaluar la electrorremediacion de sitios contaminados
con hidrocarburos (3). Tomando en consideracion esto, a continuacién se
presentan los criterios y parametros relacionados con el disefio del dispositivo
desarrollado para este estudio.

2.1 Criterios de diseio

Los criterios de disefo involucran todas aquellas caracteristicas y
consideraciones que han de seguirse en todo momento para que el dispositivo
cumpla con el fin para el cual fue disefiado. En este sentido, los criterios de
diseno fueron tomados en base a la revision de los dispositivos utilizados en
electrorremediacion de suelos contaminados con hidrocarburos, tomado las
principales caracteristicas y proponiendo otras. Siendo el objetivo principal el
facilitar y adaptar el proceso de rutina al fendbmeno de estudio, asi como el de
obtener y controlar, la mayor cantidad de variables presentes durante el
tratamiento electroquimico de suelos.

De esta forma la celda de electrdlisis fue disefiada para cumplir con los criterios

que se presentan a continuacion.

2.2 Criterios de funcionalidad.

a).- La simplicidad, que determina que un disefio debe ser simple y cumplir con
los requerimientos minimos necesarios que demanda el proceso en estudio.
Entre los cuales se puede mencionar el volumen (aproximado de 3cm®) y la

longitud suficiente para el seguimiento de las variables del proceso.
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b).- Disefio de celda que facilite el proceso de operaciéon de rutina, incluyendo
ensamble y manejo del dispositivo, insercibn de muestras, extraccion de
productos (solidos, liquidos y gases), mantenimiento del dispositivo, inspeccidn,

limpieza y reemplazo de electrodos.

c).- El disefio en su conjunto debe contemplar elementos que permitan controlar

el mayor numero de variables del sistema en estudio mediante su monitoreo.

d).- Control visual de los cambios que puedan presentarse durante el proceso de

electrorremediacion.

e).- Disefio de celda que permita mantener completamente saturada la muestra

con electrolito, de tal manera que se evite una tercera interfase suelo-aire.

f).- Versatilidad, factor que permite la adaptaciéon del dispositivo a los cambios e

innovaciones requeridas por el investigador.

2.2.1 Criterio para la seleccion de materiales de la celda.

Existen diversos factores que han de considerarse para la seleccion de los
materiales de construccion de la celda, dentro de los mas importantes destacan:

a).- Durabilidad.

b).- Resistencia mecénica.

c).- Resistencia quimica.

d).- Resistencia térmica.
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e).- no interferencia y/o reaccion quimica con los componentes en estudio y los

fendbmenos relacionados con el proceso electrocinético.

2.2.2 Criterio para la seleccion de materiales de electrodo.

Uno de los criterios mas importantes y que tienen gran trascendencia en el
estudio de los fenbmenos electrocinéticos es sin lugar a dudas, la seleccion de
los materiales de electrodo. Dentro de los factores que han de tomarse en

consideracién destacan:

a).- Propiedades de conduccion eléctrica del material (Electrocatalizador de las
reacciones de electrolisis).

b).- Disponibilidad del material

c).- Facilidad de fabricacion de la forma requerida para el proceso.

d).- Resistencia mecanica.

b).- Resistencia quimica (corrosion).

c).- Resistencia térmica.

2.2.3 Criterios para seleccionar la geometria de la celda.

Uno de los criterios a considerar en este estudio es el relacionado con la

geometria empleada para el disefio de la celda, en este sentido la geometria

debe de cumplir con los siguientes criterios:

a).- Geometria de celda que se ajuste a la geometria de los capilares formados
en los poros del suelo.
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b).-Geometria que permita mantener completamente saturada la muestra

evitando la generacion de una tercera interfase suelo-aire.

c) Geometria que estimule aspectos hidrodinamicos y eviten efectos de borde

asi como la acumulacién de contaminantes.

2.3 Diseno de la celda.

En tanto se logre contar con un dispositivo estandarizado en sus parametros
serda posible evaluar los avances relacionados con la electrorremediacion y sobre
todo se podra desarrollar y mejorar los dispositivos existentes. De esta manera,
sera mas provechoso el avance realizado por otros investigadores tomando las

mejor caracteristicas y proponiendo otras.

Las investigaciones hasta ahora realizadas, indican que los aparatos utilizados
en electrorremediacion de suelos contaminados con hidrocarburos, varian en
forma, tamano, materiales, variables de monitoreo, materiales de electrodo,
accesorios y adaptaciones efectuadas en la celda. Para el caso presentado en

esta tesis se consideraron los siguientes parametros.

2.3.1. Materiales para construccion de la celda.

En general, los materiales empleados para la construccion de celdas de
electrorremediacién han preferido el vidrio (4, 5, 6), el acrilico (7, 8, 9) el
plexiglas (10, 11, 12) y policarbonato.

2.3.2 Materiales de electrodo.

Dentro de los materiales mas adecuados y comunmente utilizados por los
investigadores se han propuesto el grafito, acero inoxidable, platino, oro y plata
(5, 13); mientras que en aplicaciones de campo o estudios a nivel planta piloto,
es mas apropiado el uso de materiales mas baratos, pero confiables como el
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acero inoxidable, el titanio y el titanio con recubrimientos electrocataliticos de

mezcla de 6xidos.

La importancia en la eleccion de los materiales de electrodo, radica
principalmente en que afecta directamente la velocidad de la reaccién de
electrodo, pero la limitacion en la practica es por consideraciones de costos, su
facilidad de manufactura y tamano (14,15).

2.4 Control y monitoreo de experimentos.

Los experimentos efectuados en este campo han evaluado diferentes

parametros, entre los mas importantes se encuentran.

1.- Densidad de corriente aplicada. Una densidad de corriente dentro del
intervalo de 0.025 — 10 Am? ha demostrado ser el mas eficiente para este
proceso (14, 16, 17). Ademas, se ha observado que para evitar efectos adversos
debido al incremento en la temperatura se sugiere pasar como maximo 50 Am™
(15).

2.-Potencial aplicado. Se han informado intervalos que van de 40-200 V (14, 16).
3.- Campo eléctrico aplicado. Una adecuada seleccion del campo eléctrico
aplicado, dependera en general, de las propiedades electroquimicas del suelo a
tratar y en particular, de la conductividad eléctrica. Se han informado campos
eléctricos en un intervalo de 20-200 Vm™ (16). Sin embargo, un campo eléctrico
en el orden de 50 Vm™ puede ser utilizado como una estimacién inicial para el

proceso (17).

4.- Flujo electroosmoético. Considerado uno de los parametros mas importantes y
la principal fuerza involucrada en el transporte de contaminantes no i6nicos (8,
10, 15). Se han reportado velocidades electroosméticas del orden de 107 - 10
ms™' (16).
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5.- Composicion quimica del efluente.

6.- Cambios en la composicion quimica y propiedades fisicoquimicas del suelo.
Se ha informado que la presencia de componentes naturales como bicarbonatos
e hidréxidos o la capacidad de intercambio cationico del suelo, puede disminuir
el transporte de los protones afectando el transporte de contaminantes en el
suelo. Por su parte, la presencia de sustancias que conforman sistemas redox
como Fe(ll)/Fe(lll), sulfuro/sulfato o materia organica, pueden dar lugar a
variaciones en el potencial de oxido reduccion del suelo afectando los procesos
que tiene lugar durante la electrorremediacion (18)

7.- Temperatura. El suelo puede estar sujeto a fluctuaciones de temperatura
durante el proceso de electrorremediacion, Esto corresponde a una parcial
conversién de la energia eléctrica en calor, que finalmente resulta en la perdida
de energia para el transporte de iones. Se han reportado aumentos de
temperatura del orden de (10 — 20) °C a nivel laboratorio y de (40 - 50) °C en
pruebas a nivel piloto y en campo (19).

8.- pH. Cuando un campo eléctrico es aplicado a un suelo mojado, el gradiente
de pH generado y las variaciones espaciales debido a la descomposicién del
agua por electrolisis, afectan directamente propiedades superficiales del suelo
como: la capacidad de intercambio cationico, la capacidad de adsorcién de iones
(cationes y aniones), asi como la magnitud y signo del potencial zeta Por otra
parte, Sahapiro y Probstein informaron que empleando una solucién de purga
alcalina que limite la generacion de protones en el anodo, se promueve el flujo
electroosmotico hacia el catodo (20)

9.- Tiempo. Los experimentos reportan tratamientos electroquimicos con una
gran variedad de tiempos, mismos que van desde unas pocas horas hasta varios
meses (14).
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10.- Distancia entre electrodos. Se informan experimentos con espacio entre
electrodos que van desde unos pocos centimetros hasta 10 m. Cabe mencionar
que la distancia entre electrodos es, funcion del tiempo de proceso. Es decir el
gradiente de potencial eléctrico serd mayor conforme la distancia entre

electrodos aumente.

2.5 Geometria

Uno de los parametros a considerar y al cual poca, sino es que nula importancia
se le ha dado es la geometria de la celda.

Como se sabe durante el tratamiento electrocinético se generan gradientes de
presion y concentracién debido a la continua introduccion de fluido tanto para
controlar el pH como para desorber especies contaminantes. Asi mismo, se
desarrollan cambios de temperatura; y como consecuencia de la aplicacién de
un campo eléctrico se generan fendmenos como la electromigracién y la
electroosmosis. La presencia de estas fuerzas promueve la generacién de
diferentes regimenes de flujo que a su vez afectan la hidrodinamica del sistema
electrocinético (3). Es por esto que es importante contemplar la funcion que tiene
la porosidad del suelo y a su vez las implicaciones que genera en el disefio de la

celda.

En este sentido, la seleccién de la geometria es sin lugar a dudas un parametro
que impactara fuertemente el desempefo de la misma (3). A este respecto, la
mayoria de los trabajos han empleado celdas con geometrias cilindricas (4, 5, 6,
7,10, 21, 22) y paralelepipedos (cajas) (8, 11, 12, 23) sin hacer mencion de los
criterios empleados para la seleccion de dicha geometria, ni la influencia de esta

sobre el proceso electrocinético y la remocion del contaminante.

2.6 Integracion de la celda.
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Dentro de las caracteristicas que hacen de esta herramienta un disefio
novedoso, se encuentran la simplicidad y facilidad de ensamble, una sencilla
manipulacién del dispositivo, estricto control sobre las variables del sistema,
control visual sobre los cambios que se presentan durante el tratamiento y la
resistencia de los materiales empleados a las condiciones de operacién. En la
figura 2.2 se muestra la integracién de cada una de las partes disefiadas como
una unidad de proceso, dando lugar a la celda denominada OSMIC |I. dispositivo
que permitira evaluar la electrorremediacion de suelos contaminados con

hidrocarburos.

Elamara contenedor de suelo Pozos anédico y catédico

Tapones

i

| i SR

| ——— BT,

ol

[y

Filtro Empaque

Electrodos Ti/RuO,
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Figura 2.2. Representacidén esquematica y fotografia correspondiente a la
integracion de los elementos que constituyen la celda tipo electrolisis (Disefio
B.Murillo y Col).

Como se ha mencionado, una de las caracteristicas que hacen de este disefio
de celda un dispositivo novedoso, es la facilidad del ensamble y manejo del
dispositivo, caracteristicas que facilitan el proceso de operacion de rutina, mismo

que se muestra en la figura 2.3.

ENSAMBLE DEL DISPOSITIVO (OSMICI)

Dispositivo Osmic I

AR A

Ensamble del
dispositivo.

Figura 2.3. Diagrama general del dispositivo y ensamble de la celda OSMIC |

utilizada para le electrorremediacion de suelos contaminados con hidrocarburo

Donde 1) corresponde a camara contenedor de suelo 2 y 3) Pozos anddico y
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catodico 4 y 5) Elemento filtrante, 6 y 7) Electrodos, 8 y 9) olivas de teflon y
finalmente 10) Puertos de muestreo (Disefio B. Murillo y Col).

Como se puede observar el ensamble del dispositivo se efectia en tres etapas,
donde el agente filtrante, los electrodos y los pozos, son dispuestos en direccion
de la camara contenedor de suelo, posteriormente son ensamblados mediante
un dispositivo tipo rosca, que facilita y hace mas amigable la manipulacion del
dispositivo.

De igual forma, en las figuras 2.4 y 2.5 se presentan dos esquemas detallados

de las dimensiones de la celda y de las caracteristicas de empaque de la misma.

L Osmic | J

-

Figura 2.4 Esquema general de la celda con sus dimensiones laterales

Tabla 2.1 Dimensiones correspondientes a la figura 2.4
Letra A o c d e f g h [
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Distancia cm cm cm cm cm cm cm cm cm
10.00 12.00 18.00 19.20 4.00 460 210 393 5.16

Osmic |

Figura 2.5 Esquema lateral de la celda con dimensiones para el muestreo.

Tabla 2.2 Dimensiones correspondientes a la figura 2.5
Letra J Kk I \Y n n o
Distancia cm cm cm cm cm cm cm
1.27 2.83 5.39 7.2 9.66 12.07 13.93

Letra p q R S t u
Distancia cm cm cm cm cm cm
16.17 17.65 2.55 1.9 1.34 0.99
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Finalmente, una representacion fotografica de la celda se presenta en la figura
2.6 donde se puede observar el dispositivo empacado con una muestra de suelo

y los instrumentos utilizados para la medicion de los pardmetros de interés.

NTUCO ENSUELO
CONTAMINANTE.

LY RN —
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Figura 2.6. Celda de electrocinética (OSMIC |), disefiada y utilizada en este
estudio.
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Capitulo Ill.

Estrategia Experimental
Simplificacion del Estudio.

Un suelo humedo y una solucién que lo moja es susceptible de ser tratado por

electrocinética.
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La dificultad que representa el estudio del fenémeno electrocinético en suelos,
esta dada por la complejidad de las partes involucradas y su interaccion. La
influencia del campo eléctrico en un suelo humedo en contacto con un
contaminante, requiere de un control estricto sobre las variables del sistema y de
una forma simple de abordar el estudio, factores que permitirdn entender y

controlar el fenébmeno electrocinético en suelos

La figura 3.1, muestra un esquema del problema asociado con la

electrorremediacion de suelos contaminados con hidrocarburos.

Figura 3.1. Interfases generadas debido al contacto de un suelo himedo con un

contaminante organico

Considerando que el suelo humedo en contacto con una especie contaminante
representa la generacion de tres interfases (suelo-contaminante, suelo-medio
acuoso, medio acuoso-contaminante), se analizara la influencia que tiene la

aplicacién de un campo eléctrico en estas interfases.

La estrategia experimental fue resumida en tres bloques principales: 1)
experimentos preeliminares efectuados en la celda empacada con perlas de
vidrio. Dichos experimentos permitieron corroborar la influencia del campo

eléctrico sobre la unidireccionalidad del flujo electroosmético, parametro de vital
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importancia para la remocién de contaminantes no cargados como los
hidrocarburos, 2) Experimentos efectuados sobre un suelo contaminado con
aceite comercial proveniente de la regién de Puerto Ceiba. Estos experimentos
permitieron efectuar mediciones sobre las principales variables del dispositivo
(Osmic 1) con muestra de suelo real; estas variables son: pHsuen, temperatura,
potencial de celda, pHpozos ¥ flujo electroosmético. Todos ellos factores de gran
influencia sobre la direccionalidad del flujo electroosmético y que permitieron
abordar de una manera sistematica una probleméatica real de contaminacién 3)
Experimentos efectuados sobre una muestra de suelo contaminado con
hidrocarburos e intemperizado, dichos experimentos mostraron que el control de
las variables antes mencionadas y en particular del gradiente de pH, impactan
directamente sobre el control de la direccionalidad del flujo electroosmotico. Este
factor es preponderante para obtener eficiencias de remocién considerables de
hidrocarburo dado que los contaminantes no cargados se elimina por arrastre de
flujo de agua.

3.1 Experimentos preeliminares con perlas de vidrio.

Con el proposito de observar de una manera simplificada la influencia del campo
eléctrico sobre el desplazamiento de la especie contaminante (aceite lubricante)
en una matriz solida, se plantearon una serie de experimentos que consistieron
en introducir 3.0ml de aceite lubricante monogrado SAE40 (2% del volumen total
del contenedor) en la celda de electrolisis, previamente empacada con perlas de

vidrio de 0.5cm de diametro, saturadas con una solucién 0.1M (NH4)2SO4.

Como ya se mencion6, el propésito de utilizar perlas de vidrio en estos
experimentos es que, ademds de proporcionar una interfase cargada
negativamente parecida a la que se forma en el sistema arcilla-solucién,
proporciona un medio obstructor que impide el libre desplazamiento del

contaminante a través de la celda.

Murillo B. (2005) Tesis de Maestria. Departamento de Quimica. UAM.I. 51



Capitulo lll. Estrategia experimental

El estudio se dividid en cuatro partes, en los dos primeros experimentos, la
muestra contaminante fue introducida en la parte baja central del dispositivo
mediante el auxilio de una jeringa; y en los dos ultimos experimentos, el
contaminante fue distribuido de forma homogénea en la superficie de las perlas
de vidrio mediante agitacion mecanica. Cada prueba se realizd sin y con la
influencia del campo eléctrico. Para tal efecto, se aplic6 una corriente constante
de 100 mA durante 24 hrs, la corriente fue seleccionada, en base a estudios
previos donde se menciona que densidades de corriente en este intervalo, son
las mas adecuadas para el tratamiento electroquimico de suelos ( 4,10,11). En la
siguiente tabla, se resumen los experimentos efectuados en este capitulo.

Tabla 3.1. Experimentos realizados a corriente constante de 100 mA, en una
celda empacada con perlas de vidrio, saturada con solucion 0.1M (NH4)>SO4
durante 24hrs.

Experimento A B C D

Condicion Sin campo Con campo Sin campo Con campo
eléctrico eléctrico eléctrico eléctrico
Contaminacion Baja central  Baja central Homogénea Homogénea

Para los experimentos antes mencionados, se evitd recircular solucién de
electrolito en los pozos anddico y catddico, con el objetivo de asegurar que el
movimiento de los hidrocarburos en la celda, sélo estuviera asociado a los
fendbmenos electrocinéticos generados por el campo eléctrico y eliminar una

posible contribucidn por efecto tipo hidraulico.

3.2 Experimentos efectuados sobre un suelo contaminado con aceite
comercial proveniente de la regién de puerto Ceiba
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Se efectuaron una serie de pruebas con la finalidad de controlar y monitorear las
principales variables involucradas en la electrorremediacion de suelos
contaminados con hidrocarburos. Para tal efecto, se empacaron muestras de
suelo limpio y suelo contaminado con aceite lubricante monogrado SAE 40,
previa humectacion al 30% con solucion 0.1M (NH4)>SO4, la densidad de
empagque fue de 1.03 gr/em®, empleando el arreglo experimental mostrado en la

figura 3.4 que se muestra mas adelante.
La muestra de suelo utilizada en este estudio, se obtuvo de la zona aledana a la

region petrolera de Puerto Ceiba en el estado de Tabasco, dentro de las

principales caracteristicas del las muestras se encuentran:

Tabla # 2. Ubicacion del muestreo de suelo.

Estado Tabasco Localidad El limoén Distancia 1 Km
Municipio Paraiso Pozo Puerto Profundidad  0-20 cm
Ceiba

Tabla #3. Caracteristicas fisico - quimicas de la muestra de suelo.

Densidad Densidad Limite Limite  Capacidad  Materia Cond.

aparente real liqguido plastico intercambio Organica Eléctrica
cationico
g/cm?®. g/cm?®. % % Cmol(+)kg ™. % dSm™.
1.47 2.53 22.23 * 10.41 2.02 0.75

* no determinado.

Nota: Los datos mostrados en la tabla 3 fueron realizados por el Laboratorio

central universitario de la Universidad Autonoma de Chapingo.
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De esta forma el estudio se dividi6 en dos secciones experimentales, cada
prueba se realizd sin y con la influencia del campo eléctrico. Para tal efecto, se
aplicé una corriente constante de 100 mA durante 24 hrs. Se utilizaron 0.1M
(NH4)2S0O4 y 0.1M NaxSO4 como electrolitos para los pozos anddico y catddico
respectivamente y se hizo recircular la solucion 0.1M (NH4).SO4 en el pozo
anddico mediante el empleo de una bomba peristaltica a una velocidad de 0.5

cm®/min.

Los electrolitos utilizados en este trabajo fueron seleccionados, en base a
estudios previos realizados en el laboratorio de electroquimica ambiental de la
UAM-I, donde se menciona que dichas soluciones proporcionaran una fuente de
nitrégeno y azufre necesarios para el desarrollo de microorganismos, que
permitiran reestablecer las condiciones naturales del suelo y degradar los
hidrocarburos residuales que por efecto del campo eléctrico pudieran ser

removidos.

Se tomaron como pardmetros de monitoreo pHpozs, PHsuelo, temperatura,
potencial de celda, Flujo electroosmatico y la velocidad de flujo de recirculacién.

Para los experimentos sin influencia del campo eléctrico, se hizo recircular
solucion de electrolito en el pozo anddico sin aplicar corriente al dispositivo, con
el objetivo de asegurar que el movimiento de los hidrocarburos en la celda, sélo
esté asociado a los fendmenos electrocinéticos generados por el campo eléctrico

y eliminar una posible contribucién por efecto tipo hidraulico.
Asi mismo, de los experimentos efectuados en la secciéon 1y 2, se procedié a
caracterizar quimicamente los productos removidos debido a la influencia del

campo eléctrico, metodologia que a continuacion se describe.

3.2.1 Mezcla de hidrocarburos que contaminan el suelo.
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La material contaminante empleado en la parte dos descrita con anterioridad, es
un aceite lubricante comercial adquirido en una estacion de servicios
(gasolinera) de la ciudad de México cuyas caracteristicas y propiedades se

muestran en la figura 3.2.

LUBRICANTES
MEXLUB
PEMEX

Determina el tipo de Determina la calidad

con*{s[ible deMl aceite

I I
Mexlub SF SAE 40 | Clasificacion por el grado de

Aceite monogrado ~ | viscosidad por la sociedad
l de ingenieros automotrices.

Disefiado para trabajar a
una temperatura especifica

Figura 3.2. Caracteristicas generales de la muestra de aceite lubricante utilizado

para este estudio.

Descripcion: Lubricante formulado con aceites basicos minerales virgenes
parafinicos y un paquete balanceado de aditivos, dispersantes, detergentes

inhibidores de oxidacidn, corrosion, antidesgaste y antiespumante.

TABLA 5. COMPOSICION DE ACEITE MONOGRADO SJ SAE 40

Aceites parafinicos basicos

Composicién Porcentaje
Parafinicos 75 %
Naftanico - aromatico 25%
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Este aceite ademas de ser una mezcla de varios hidrocarburos (ver tabla 5)
contiene ademas agentes emulsificantes que le dan una apariencia homogénea
al producto comercial. Sin embargo, se tomé como modelo de estudio debido a
la facilidad de conseguirlo y al hecho de que contiene hidrocarburos poco
polares. De esta manera, el contar con un material en principio inerte a la accién
de un campo eléctrico permitira evaluar si un tratamiento electrocinético bajo
condiciones controladas puede remover hidrocarburos por arrastre de un flujo

electroosmaotico.

3.2.2 Caracterizacion quimica de los productos removidos debido a la
influencia de los fendmenos electrocinéticos inducidos por un campo

eléctrico.

Para el caso de los experimentos realizados sobre muestras de suelo
contaminado con aceite lubricante y con perlas de vidrio (experimentos
preeliminares) solo se realizd el andlisis del material colectado sobre el papel
filtro debido al interés de efectuar un analisis rapido y sencillo de las muestras
tratadas, evitando procedimientos largos de extraccidn sobres las fracciones de
suelo (extracciéon por soxhlet). La finalidad de diferenciar el material colectado en
los extremos de la celda, nos permiti6 corroborar si el deslazamiento de los
hidrocarburos presentes en la muestra de suelo y en la celda empacada con
perlas de vidrio se debe exclusivamente a los efectos electrocinéticos
(electrobsmosis) o a la modificacién de las propiedades interfaciales del
contaminante, como la induccion de carga que le permita desplazarse hacia uno

u otro sentido de la celda por electromigracion.

La metodologia implementada fue la siguiente:

1) Se impone una corriente constante de 100 mA sobre la muestra de suelo

contaminado contenido en el dispositivo durante 24 horas.
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2) Una vez realizado el paso |, se procede a retirar los agentes filtrantes
dispuestos delante de cada electrodo, y se coloca en una caja de petri dentro de

un desecador para eliminar la humedad.

3) Inmediatamente después del paso I, el papel filtro se divide en dos partes

para efectuar los analisis de RMN y FT-IR.

4) para el caso del analisis mediante RMN, se efectia una extracciéon del
material adherido con cloroformo deuterado, el liquido recuperado es sometido a
RMN.

5) Para el caso del andlisis por FT-IR, la muestra del material adherido al papel
filtro, es raspado e incorporado a una mezcla de muestra - silice en proporcién
9:1 y sometida a compresion de 1 atm para formar pastillas que posteriormente
seran sometidas a andlisis de FT-IR.

Una representacién esquematica de la metodologia utilizada se presenta en la
siguiente figura 3.3.
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(NH,),SO,

i Papel filtro GF/C

Anodo =l Catodo

Extraccion con Desecar 48 hrs.
Tetracloroetileno
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s NMR

Analisi

i

KBr

Pastillas

Figura 3.3. Diagrama de la metodologia experimental empleada para este
estudio aplicada a la muestra de suelo proveniente de puerto Ceiba y al
experimento con perlas de vidrio.
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3.3 Experimentos efectuados sobre un suelo real contaminado con
hidrocarburos

Finalmente y retomando la experiencia de los experimentos previos, se abordd
de manera sistematica una probleméatica real de contaminacién. En dicho caso
se utiliz6 una muestra de suelo proporcionada por la empresa soluciones
ecoldgicas industriales S.A de C.V (S.E.I.S.A) dedicada a la disposicion final de
residuos peligrosos. Dicho suelo esta contaminado con hidrocarburos y proviene
del complejo petroquimico independencia ubicado en el kildmetro 76.5 de la
carretera federal México- Puebla en el Municipio de San Martin Texmelucan;
Puebla.

La caracterizacion edafolégica de la muestra se muestra en la tabla 4. Con una
concentracion inicial de hidrocarburos totales de petréleo (TPH’s) de 23000 ppm

y un tamano de particula de 2mm.

Tabla 3.5 Caracteristicas Fisicoquimicas de la muestra de suelo contaminado

Porosidad Densidad real Mgo Capacidad Materia
intercambio Organica
cationico
Y%. g/cm®. mgKg’ mgKg’ Cmol(+)kg . %
32 1.28 22.23 52.92 2.42 6.19

Nota: Los datos mostrados en la tabla fueron realizados por el Departamento de

suelos de la Universidad Autonoma de Chapingo.

La finalidad de dichos experimentos fue el evaluar la eficiencia de la celda y los
alcances de la técnica de electrorremediacion en una problematica real de

contaminacién.

Ademas de los parametros antes mencionados, en cada experimento se
midieron las partes por milléon (ppm) de hidrocarburos totales de petréleo (TPH’s)
o dicho de otra manera, se cuantificaron los miligramos de hidrocarburos totales
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de petrdleo que se encuentran en cada kilogramo de suelo (mg TPHs / Kg
suelo). Este parametro es una medida estandarizada por la Agencia de
Proteccion Ambiental de los Estados Unidos (US-E.P.A) y aceptada por la
normatividad Mexicana en la NOM-138-SEMARNAT-2003, que establece los
limites maximos permisibles de hidrocarburos presentes en el suelo. Si bien no
es posible saber el tipo de hidrocarburos presentes en la muestra de una forma
especifica. Este parametro es un indicador de la eficiencia en remocion de los
hidrocarburos removidos por efecto de esta técnica.

En este caso, el suelo contaminado fue sometido a diferentes condiciones
iniciales de tratamiento variando sistematicamente la humectaciéon (10,20 y
30%), la concentracion y el tipo de electrolito (NaxSO4 y NaOH), evaluando la
temperatura, potencial de celda, pH y flujo electroosmético, asi como su efecto
en la eficiencia de remocion de hidrocarburos totales de petréleo en el suelo.

Se utiliz6 una cantidad de suelo que oscil6 entre 185 y 200 g, dependiendo del
grado de humectacién de la muestra, Todos los experimentos fueron llevados a
cabo imponiendo una corriente constante empleando un potenciostato-
galvanostato EG&G, PARC 173.

3.3.1 Extracciéon y determinacion de hidrocarburos totales de petréleo en
muestras de suelo.

Se utilizd la técnica extraccidn ultrasénica, descrita en el método 3550B de la
Agencia de Proteccion al Ambiente (EPA), y recomendada en la Norma Oficial
Mexicana NOM-138-SEMARNAT-2003. Para el analisis de los hidrocarburos en
la muestra inicial y en las muestras sometidas a tratamiento electroquimico, se
utilizé un espectrofotometro infrarrojo marca Perkin Elmer FT-IR 2000 y la
metodologia descrita en EPA 418., empleando Tetracloroetileno como solvente
y una celda de bromuro de potasio. El volumen empleado para los estudios fue
de 10 ml.
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3.4 Configuracion del dispositivo experimental

Un esquema de la configuracion experimental empleada para este estudio se
muestra en la figura 3.4 donde se puede observar cada uno de los elementos
empleados, como parte central de este arreglo experimental. Se empleé la celda
disefiada en esta tesis denominada OSMIC 1, la cual se describe mas
ampliamente en el capitulo 1; asimismo se empleé un potenciostato /
galvanostato PAR 173 para imponer una corriente o una diferencia de potencial
a través de la celda; se dispuso de una bomba peristaltica marca Cole Parmer
Masterflex LS, que mantenia un flujo constante de electrolito hacia el pozo
anddico proveyendo de solucion fresca asi mismo se emplearon probetas de
vidrio de 100 ml para medir la cantidad de flujo generando en ambos lados de la
celda.

Dispositivo Experimental

_—
|
1 -

AT T

— | m‘ L
-Il' J

(NH4)2SO4 Q
h ¢
|
|
|
|
|
|
|
|
|
|

¥
0

j ( | I —

Bomba peristaltica

Figura 3.4. Arreglo experimental empleado para el estudio de

electrorremediacion.
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3.5 Instrumentacion y Equipo Adicional empleado en este estudio.

Como ya se menciond, la alimentacién del sistema fue realizado mediante el
empleo de un potenciostato / galvanostato Par 173 que permite imponer tanto
corriente o potencial. La maxima corriente que puede aplicarse con este
dispositivo es de 1A mientras que el voltaje maximo es de 100 Volts. Una
imagen y las principales caracteristicas del potenciostato / gavanostato se
presentan el la figura 6 y en la tabla 6 respectivamente.

Potenciostato / Galvanostato
PAR 173

Figura 3.5. Potenciostato PAR 173 empleado en este estudio.
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Tabla 3.6. Principales caracteristicas del Potenciostato/Galvanostato PAR 173

segun especificaciones del fabricante

Modelo Corriente Voltaje Impedancia
maximo de entrada
PAR A Vv Ohms
173 1 100 10°

Es importante considerar que para los experimentos efectuados sobre muestras
de suelo (medio muy resistivo), se debe tomar en cuenta la impedancia de
entrada del potenciostato, de tal forma que sea lo mas alta posible, caracteristica
qgue asegurara que la corriente aplicada pase a través del suelo, asegurando que
los que se esta midiendo, esta relacionado con el sistema de estudio y no con el
sistema electrénico del instrumento, lo anterior debido a que la corriente se ira
por donde menos trabajo le cueste y si la impedancia del suelo es mayor a la del
instrumento, la corriente pasara a través del sistema electrénico y no a través del

suelo.
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Medidor de pH.

La medicién del pH en la masa de suelo antes, durante y después del

tratamiento fueron realizadas empleando un electrodo de pH Hanna HI 2031B

como el que se presenta en la figura 3.6.

Electrodo HI 2031B

Ref. Hanna Instruments

]

LE0Z IH
—

Figura 3.6 Electrodos empleados para la medicion de pH en suelos

Dichos electrodos son ampliamente utilizados para efectuar mediciones en
muestras semisoélidas y en suelos, razén por la cual se garantiza una lectura in

situ durante el tiempo que dure el tratamiento electroquimico.
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4. Resultados

En este capitulo se presentaran los resultados experimentales en la misma

secuencia que se presento la estrategia experimental.

4.1 Experimentos preeliminares con perlas de vidrio.

En las figuras 4.1 y 4.2 se muestran dos secuencias fotogréaficas
correspondientes a los experimentos descritos en el capitulo 3, tabla 3.1. Ambos
realizados bajo las mismas condiciones, excepto que el primero corresponde al
experimento efectuado sin influencia del campo eléctrico, mientras que la figura
4.2 corresponde al experimento sometido a la influencia del campo eléctrico
aplicando una corriente constante de 100mA durante 24 horas. En los dos
casos, el contaminante se introdujo en la parte baja central de la celda y se
determiné el desplazamiento en direccidbn horizontal en ambos sentidos,
tomando como punto de partida del desplazamiento. El centro de la celda y
asignando a la direccion centro - anodo (C-A) direccién contraria al flujo
electroosmotico y centro - catodo (C-C) direccidn del flujo electroosmatico, se
utilizé la regla dispuesta en la parte superior del dispositivo para efectuar

mediciones de los desplazamientos antes descritos.

Figura 4.1. Comportamiento de aceite lubricante monogrado SAE 40 a través de
una matriz de perlas de vidrio en solucién 0.1 M (NH4)>SO4, sin influencia del
campo eléctrico a diferentes tiempos de exposicion (a) inicial, (b) 1 min, (c) 2
min, (d) 4 min, (e) 6 min, (f) 8 min, (g) 10 min, (h) 15 min, (i) 20 min, (j) 25 min,
(k) 30 min, (1) 40 min, (m) 50 min, (n) 60 min, (i) 1440 min, cantidad de muestra
inyectada 3.0 ml.
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t = 0 (Inyeccion de la muestra)
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t=4 min.

t =8 min.
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t =10 min.

t =20 min.
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t = 50 min.

t = 60 min.
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La figura 4.1 secuencias (b- i) muestran de manera general que el contaminante
presenta una trayectoria preferencial de salida en direccidn vertical, situandose
en la parte central superior de la celda, desplazamiento limitado por las paredes
del dispositivo. Asi mismo, se puede observa un desplazamiento horizontal en
ambas direcciones de la celda, hasta una zona bien definida, aproximadamente
3.5cm del lado del catodo y 4.0cm del lado del &nodo, sin llegar a introducir el

contenido aceitoso en los pozos anddico y catddico.

Figura 4.2. Comportamiento de aceite lubricante monogrado SAE 40 a través de
una matriz de perlas de vidrio en solucion 0.1 M (NH4).SOq, bajo la influencia del
campo eléctrico a diferentes tiempos de electrdlisis (a) inyeccién de muestra, (b)
inicial, (c) 4 min, (d) 8 min, (e) 10 min, (f) 15 min, (g) 20 min, (h) 25 min, (i) 30
min, (j) 45 min, (k) 60 min, (I) 90 min, (m) 180 min, (n) 210 min, (i) 480 min,
(0)600 min, (p) 960 min, (g) 1440 min cantidad de muestra inyectada 3.0 ml, lp=
100mA tiempo de electrdlisis 24 horas.

t = 0 Inyeccion de la muestra.
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t = Inicial.
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t =10 min.

t =15 min.

t = 20 min.
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t = 25 min.

t = 30 min.

t= 45 min.

Murillo B. (2005) Tesis de Maestria. Departamento de Quimica. UAM.I. 74



Capitulo IV. Resultados

t = 60 min.

t =90 min.

t =180 min.
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t =210 min.
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t =960 min.

t = 1440 min.

La figura 4.2 secuencias (b-q) muestran de manera general el comportamiento
del contaminante bajo la influencia del campo eléctrico. Se puede observar que
el contaminante presenta la misma trayectoria de salida observada en la figura
4.1, situandose en la parte central superior de la celda, desplazamiento limitado
por las paredes del dispositivo. Sin embargo es posible observa una disminucion
en el desplazamiento horizontal del contaminante hacia ambas direcciones de la
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celda figura 4.2 secuencias (b-l) hasta una zona bien definida, (4.5.cm del lado
del catodo y 3cm del lado del anodo). Después de este punto, se observan
modificaciones en las propiedades del contaminate especialmente en el color
figura 4.2 secuencias (m-q) seguidas de un incremento en el desplazamiento
hasta llegar a introducir el contenido aceitoso en los pozos andédico y catddico
respectivamente. A este respecto, también se debe considerar que el aceite
monogrado es una mezcla que contiene agentes surfactantes (aditivos) que muy
probablemente sufren cambios por efecto del campo eléctrico. Estos cambios
provocan su desincorporacion de la emulsion, la disminucién de su densidad el

aspecto lechoso observado.

Con el objetivo de efectuar un andlisis mas claro del comportamiento del
contaminante y del efecto del campo eléctrico, en la figura 4.3 se muestran los
datos de desplazamiento del contaminante tomados de las figuras 4.1 y 4.2
respectivamente.

La figura 4.3 curvas d(C-A) y d(C-C) muestra el comportamiento del
contaminante en direccion centro anodo y centro catodo, respectivamente y sin
influencia del campo eléctrico. Ambas curvas tienen una tendencia similar,
pudiéndose distinguir dos regiones. Una de maximo desplazamiento del
contaminante aproximadamente a 400 s y 200 s que corresponden a las curvas
d(C-A) y d(C-C) respectivamente y en la que se presentan las etapas iniciales
del proceso. Este mismo comportamiento fue observado en la figura 4.1 y la
trayectoria de salida puede estar asociada con una fuerza dependiente de la
diferencia de densidades entre el aceite y la solucién, la fuerza de gravedad, y la

viscosidad del medio
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Figura 4.3 Desplazamiento de aceite monogrado SAE 40 con respecto al tiempo
a través de una matriz soporte de perlas de vidrio en contacto con solucién 0.1M
(NH4)2>SO4 (a) Direccidn centro - Catodo sin influencia del campo eléctrico d(A-C)
(b) Direcciéon Centro - Anodo sin influencia del campo eléctrico d(C-A) (c)
Direccién Centro — Anodo con influencia de campo eléctrico d(C-A)i=100mA (d)

Direccion centro- Catodo con influencia del campo eléctrico d(A-C)i=100mA.

La segunda regién es constante para ambas curvas, donde la matriz de perlas y
las paredes del dispositivo ofrece una resistencia mecanica adicional, que
delimita dicho desplazamiento a una zona bien definida aproximadamente 3.5cm
del lado del catodo y 4.0cm del lado del anodo (fenémenos observado en la

figura 4.1, i)

La diferencia en el desplazamiento observado hacia el catodo y el anodo puede
estar asociada con una inexacta nivelacion del dispositivo experimental, lo que
se ve reflejado en una mayor acumulacion del contaminante de un lado que de
otro. De esta manera, sin la presencia de una diferencia de potencial y sin

recirculacion de electrolito en los pozos, no existe ninguna perturbacién en el
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desplazamiento del contaminante por efecto de los fenédmenos electrocinéticos
asociados con el paso de corriente a través de la celda, ni con perturbaciones
debido a la presencia de un flujo hidraulico que modifiquen el desplazamiento del
contaminante. Por lo tanto, el desplazamiento del contaminante en direccidn
vertical y horizontal, debera estara asociado con la difusion y con la diferencia de

densidades entre el aceite y el electrolito (flotabilidad).

Las figura 4.3 curvas d(C-A) i=100mA y d(C-C) i=100mA muestran el
comportamiento del contaminante en direccién centro anodo y centro catodo
bajo la influencia del campo eléctrico. En este caso, las curvas varian a razones

diferentes.

Es interesante notar que los cambios mas considerables ocurren en las etapas
iniciales del proceso primeros 100 segundos, donde se puede ver la influencia
del campo eléctrico sobre la velocidad y el desplazamiento del contaminante.

Se puede ver que el desplazamiento observado en direccion centro - anodo
presenta un disminucién de su desplazamiento aproximadamente 1.5 cm menor
al observado en esa direccién pero sin efecto del campo eléctrico, efecto
contrario observado en direccidn centro - catodo En esta seccidén existe un
desplazamiento mayor (1 cm) comparado con el experimento sin campo eléctrico
en la misma direccién. Este fendmeno debe estar estimulado por la presencia de

una fuerza adicional originada por la aplicacion del campo eléctrico

El segundo cambio considerable ocurre después de un periodo estacionario de
aproximadamente 2100 s donde se observan cambios en la consistencia y color
del contaminante para ambas curvas, seguido de un incremento en el
desplazamiento hasta saturar ambos lados de la celda, lo que sugiere
modificaciones en las propiedades del contaminante. Cabe recordar, que en
presencia de campo eléctrico la mezcla de aceite monogrado puede llegar a

descomponerse. Ademas las modificaciones en el pH del medio debido a la
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generacion de protones (H") y iones hidroxilos (OH") por la electrolisis del agua,
proporcionan las condiciones favorables para hacer flotar més rapido al aceite.
Aunado a lo anterior, las propiedades interfaciales en el sistema perlas electrolito
pueden modificar su carga eléctrica y favorecer la repulsion entre las perlas y el
contaminante. De esta manera se facilita su incorporacion a la fase fluida y por

lo tanto su remocion.

Por otra parte, estos experimentos muestran que el campo eléctrico disminuye el
desplazamiento del aceite en la direccion d(C-A) y aumentan el desplazamiento
en la direccion d(C-C) lo cual indica la presencia de una fuerza propulsora
generada por el campo eléctrico conocida como flujo electroosmotico. Esto es
posible, ya que como se sabe el contaminante utilizado es no polar, razén por la
cual lo Unico que puede afectar su desplazamiento sera el flujo hidraulico
originado por la presencia de un campo eléctrico (flujo electroosmético)

Hasta ahora, se ha observado, que existe una fuerza propulsora que se
manifiesta como un flujo electroosmético, capaz de desplazar contaminantes no
cargados y que se presenta en un sentido, siendo este la direccién anodo —

catodo.

4.2 Utilizacion de la celda OSMIC 1 en el estudio de las variables que

afectan el flujo electroosmético.

A fin de comprender el efecto de las variables que influyen el desarrollo del
proceso electrocinético en un suelo contaminado y en especial sobre el flujo
electroosmotico responsable del desplazamiento de los contaminantes no
cargados. Se procedio a evaluar en una muestra real de suelo parametros de
monitoreo  como: PHpezos, PHsuelo, temperatura, potencial de celda, flujo
electroosmotico y la velocidad de flujo de recirculacidén. Estos experimentos se
realizaron utilizando suelo natural proveniente de Puerto Ceiba modificado con el
mismo aceite monogrado empleado en la seccidn anterior y bajo las mismas

condiciones de corriente.
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De esta forma, en la figura 4.4 se muestran dos curvas que corresponden a la

variacion del pH en los pozos anddico y catédico respectivamente.

Pozo Catodico

4H.0 + 46'(M) —_—>2H,(g) + 40H -

2H.0 —> 0, (g) +4H" + 4e-(|v|)

Pozo Anddico

0 T T T T

0 280 560 840 1120 1400
t/ min

Figura 4.4. Variaciones de pH con respecto al tiempo de electrdlisis , a) Pozos
anddico (NH4)2SO4 pH inicial 5.58, b) Pozo Catddico Na,SO4 pH inicial 6.34.
Humedad inicial 20% 0.1 M (NH4)2SOs. lap 100 mA durante 24 horas.

Las variaciones de pH observadas en la figura 4.4 presentan valores
caracteristicos del proceso de electrélisis. Dichas variaciones se deben
principalmente a las reacciones de oxidacién y reduccion del agua que se
efecttan en los pozos anddico y catodico respectivamenteven, propiciando
valores de pH=3 en el anodo, como consecuencia al incremento en la cantidad
de protones en el medio. Efecto contrario observado en el pozo catédico, donde
se observa un aumento en el pH hasta valores cercanos a 13, consecuencia del

aumento en la generacion de iones hidroxilo (OH).
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Es importante mencionar que dichas variaciones impactaran fuertemente el
proceso de remocién de los contaminantes organicos, debido a que los perfiles
de pH generados en el suelo son una consecuencia de los pHs generados en los
pozos; asi mismo y como se ha informado el flujo electroosmético se ve
estimulado, disminuido o invierte su direccion dependiendo de los valores de pH

que se generen en el suelo (1, 2) (ver capitulo de antecedentes).

En la figura 4.5 se muestran los perfiles de pH generados a través de la masa de
suelo durante en las 24 horas de tratamiento, dichos perfiles son caracteristicos

de un proceso de electrorremediacién sin control de pH,

14 r
10.5
b
a
PH 7 |
le
3.5 1
d
15 7
0 T T T T T T T T T
0 2 4 6 8 10
Distancia normalizada al catodo / cm

Figura 4.5. Perfiles de pH caracteristicos de un proceso de electrorremediacion
evaluados a diferentes tiempos de electrdlisis) inicial, b) 1h, c)2h, d) 3h, e) 4h
f)5h y g)24h Los pozos anodico y catédico contienen solucion electrolito 0.1M
(NH4)2SO4 y 0.1M NaxSO,, respectivamente, humedad inicial 20% 0.1M
NH4)2SO4.se aplico una corriente constante l;=100 mA durante 24 horas.

Como se puede apreciar en la figura 4.5, el pH inicial es de 8.5 que corresponde
a un valor mayor que el pH del electrolito. Esta medicién indica que el suelo
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contiene sustancias alcalinas que modifican drasticamente su valor inicial. En las
etapas iniciales del proceso figura 4.5 (c) se observa que en el primer tercio de la
celda (zona cercana al anodo) se genera un frente acido propiciado por la
generacion de protones, que se introducen hacia la masa del suelo por efecto
electromigratorio. De igual manera, en el segundo tercio (zona central) el frente
acido se hace presente pero en menor intensidad probablemente debido al
efecto amortiguador del suelo, ya que el intercambio catidénico del suelo es de
10.41Cmol kg que favorecen este comportamiento; asi mismo, en el tercer
tercio de celda (zona cercana al catodo) se observa un perfil alcalino debido a la
generacion de iones hidroxilo en el catodo, con valores que van de 8 a 12. En
tiempos largos de tratamiento el frente acido se distribuye hasta % partes de la
celda debido a que la velocidad de los iones H3O*, es 1.8 veces mayor que la de
los iones OH" (3), predominando en el ultimo tercio de la celda un perfil alcalino.

Por otro lado, en la figura 4.6 se muestra el comportamiento de la temperatura y
el potencial en las condiciones antes citadas, donde se puede observar que
existe una relacién directamente proporcional con respecto al tiempo de
electrolisis; también puede observarse que la temperatura se incrementa
conforme transcurre el tiempo hasta un maximo de 55°C en 24 horas, tiempo en
el cual el potencial también alcanza su valor mas alto, alrededor de 100V.
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Figura 4.6. Variacién de la temperatura y potencial con respecto al tiempo de
electrolisis. Los pozos anddico y catédico contienen solucién electrolito 0.1M
(NH4)2S04 y 0.1M NaxSO4. Humedad inicial 20% 0.1M (NH4)2SOs4. lap 100 mA
durante 24 horas.

En este caso, el seguir imponiendo la misma corriente a tiempos mas largos de
electrolisis, implicaria que el experimento se tuviera que suspender debido a que
el potenciostato, se encuentra en el limite del potencial que puede imponer
(100V) razén por la cual se tuvo que interrumpir el experimento. El elevado
potencial alcanzado fue asociado a una ineficiente humectacion de la muestra
inicial de suelo, efecto que habia sido informado en experimentos previos
efectuados en el laboratorio de electroquimica ambiental de la UAM-I (4), lo cual
originé la desecacion de la muestra y a su vez un incremento en la resistividad

del suelo.

En la figura 4.7, se muestran cuatro lineas correspondientes a los flujos
obtenidos en la celda de electrolisis. Las curvas (a) y (b) corresponden a la
medicién del volumen de electrolito en el catodo y al flujo de recirculacién

acumulado colectado en el anodo sin la aplicacion del campo eléctrico, mientras
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que las curvas (c) y (d) correspondientes a la acumulacion de flujo
electroosmotico y a la variacion del flujo volumétrico en el &nodo bajo la accién

del campo eléctrico sobre el mismo arreglo.
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Figura 4.7. Variaciones de volumen con respecto al tiempo en la celda de
electrolisis sin campo eléctrico a) volumen pozo catédico y b) volumen
acumulativo por la purga de electrolito en el pozo anddico, c) Flujo
electroosmotico y d) Variacion de volumen del pozo anodico por efecto del
campo eléctrico. Los pozos anddico y catddico contienen solucién electrolito 0.1
M (NH4)2SO4 y 0.1 M Na,SO, respectivamente. Humedad inicial 20% 0.1 M
(NH4)2S0Os4. lap 100 mA durante 24 horas.

Se puede observar que después de 24 horas el flujo de recirculacidon anddico
(ml/min) y el volumen del pozo catédico (mL) en el arreglo sin aplicacion del
campo eléctrico figura 23(a) y (b) permanece sin variacion en el tiempo y sélo se
registra el volumen acumulado por efecto de la purga en el pozo andédico. Por lo
que, bajo estas condiciones no se tienen efectos de tipo hidraulico debido a la
presencia del flujo de recirculacién en el pozo anddico, lo que sugiere que todas

las variaciones que se presenten en el arreglo cuando se haga pasar una
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corriente, se deberan unica y exclusivamente a los fenémenos involucrados por
la aplicacién del campo eléctrico, es decir a los fendmenos electrocinéticos

generados.

De igual manera pero bajo la aplicacion de un campo eléctrico, se muestra el
flujo electroosmaético acumulado figura 4.7(c), asi como la disminucién en el
volumen del flujo de recirculacién anédico figura 23(d), efecto asociado con el
arrastre de agua en direccion anodo — catodo es decir por la presencia del flujo
electroosmotico que genera gradientes hidraulicos y de presién en sentido

contrario a la recirculacion.

Lo anterior sugiere que el flujo electroosmotico generado en la celda bajo estas
condiciones, se presenta en direccion anodo- catodo, razén por la cual si se
pretende efectuar una remocion eficiente de los hidrocarburos en la muestra de
suelo sera conveniente mantener la unidireccionalidad y estimular mediante el

control de otras variables dicho flujo

Es importante un andlisis detallado de este punto, puesto que para lograr una
eficiente remocién de contaminantes es necesario encontrar las condiciones
adecuadas de humectacion de la muestra, efectuar un control eficiente del perfil
de pH en el suelo y una intensidad de corriente tal, que permitan eficientar el
proceso de remocién del contaminante. Ademas, el potencial de celda es un

factor clave que impactara directamente en la estimacidn de costos del proceso.

4.2.1 Identificacion de fracciones de hidrocarburos presentes en los pozos
anddico y catodico por analisis de Resonancia Magnética Nuclear (RMN).

La espectroscopia de resonancia magnética nuclear (RMN) es una de las
herramientas mas poderosas de que se dispone para la determinacion de la
estructura de compuestos organicos. La resonancia magnética al igual que la

espectroscopia infrarroja emplea un tamarno de muestra muy pequeno, lo que es
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una ventaja en el analisis de suelo debido a que otro tipo de pruebas requieren
de cantidades considerables de la muestra limitando las posibilidades de

estudio.

El andlisis de Resonancia Magnética Nuclear fue efectuado en el laboratorio de
analisis instrumental bajo la asesoria del M. en C Atilano Gutiérrez (responsable
del equipo de RMN en la UAM-I). Los antecedentes de cada una de las muestras

se presentan en la tabla 4.1

Tabla 4.1. Experimentos analizados por RMN 'H

Corriente Tiempo de Fraccion
Descripcion aplicada duracién
(h)
(mA)
Aceite monogrado 0 0 Pura
Muestra suelo limpio- 100 24 Anddica
electrolito Catddica
Muestra aceite 100 24 Anddica
monogrado/electrolito/perlas Catédica
Muestra Suelo/aceite 100 24 Anddica
monogrado/electrolito Catodica

*Nota: la muestra de aceite monogrado/electrolito/perlas sin influencia del campo
eléctrico, no fue considerada debido a que el aceite contaminante no se

desplazo hasta el final de la celda.

Los espectros de resonancia obtenidos de cada fraccién, fueron divididos en tres
grandes zona. La primer zona (zona A) se tomé de 0 a 3 ppm considerando que
en esta zona se observan los hidrégenos correspondientes a carbonos de

hidrocarburos alifaticos; una zona intermedia (zona B) que va de 3 a 5 ppm y
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finalmente la zona C considerada de 6 a 7 ppm donde es posible observar los
hidrégenos correspondientes a carbonos de grupos aromaticos.

En la figura 4.8, se presenta un espectro de RMN correspondiente a una

muestra de aceite lubricante monogrado SAE 40 puro.

—4000
CH-Ar CH-Alifatico 3000
—2000
b I
—1000
c a |
4—;; 70
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ppm (f7)0 6.0 5.0 4.0 3.0 2.0 1.0

Figura 4.8. Espectro de RMN aplicado a una muestra de aceite lubricante
monogrado SAE 40 (puro).

En la figura (a-c), se observan tres picos caracteristicos situados principalmente
en la zona A cuyo desplazamiento quimico corresponde a 0.8, 1.1 y 1.3 ppm
respectivamente. En este sentido, es importante considerar que se trata de una
mezcla compleja de hidrocarburos donde el espectro de resonancia obtenido
para la muestra de aceite lubricante puro constituye una referencia de los
hidrocarburos presentes en dicha muestra, Tomando como referencia estos
desplazamientos de los picos a, b y c, cualquier variacion respecto a este
espectro, constituird alguna modificacion o alteraciéon debido a los compuestos
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presentes en la matriz del suelo o bien a efectos debido al tratamiento

electroquimico.

De los experimentos con perlas de vidrio, se procedié a evaluar el material
aceitoso recuperado en el papel filtro dispuesto delante de cada electrodo
empleando la metodologia descrita en el capitulo 3, seccion 3.2.2, con la
finalidad de encontrar alguna diferencia en el material recuperado del lado
anddico y catddico respectivamente. Cabe aclarar que el experimento con perlas
de vidrio sin campo eléctrico no fue considerado en este estudio debido a que el
material aceitoso no se desplaz6 hasta la zona donde se encontraba el papel

filtro.

En este sentido la figura 4.9, muestran dos espectros de resonancia magnética
nuclear correspondientes a la fraccién anddica y catddica obtenida durante el
tratamiento electroquimico en el arreglo aceite monogrado-electrolito-perlas de
vidrio después de 24 horas.

Murillo B. (2005) Tesis de Maestria. Departamento de Quimica. UAM.I. 90



Capitulo IV. Resultados

CH-Ar (A) CH-Alifaticos
e c|b a
d
A \; ) VJ
1 1 ‘ 1 1 ‘ 1 \m 1 1 1 1 ‘ 1 1 1 ‘ 1 |
ppm (t1) 7-0 6.0 5.0 4.0 3.0 2.0 1.0
CH-Ar CH-Alifaticos
(B)
e
d c
a
_._JJ\L ' J . J l MUWL\.
ppm (t1) 70 6.0 5.0 4.0 3.0 2.0 1.0

Figura 4.9. Espectros de RMN correspondientes a: (A) fraccion anodica y (B)
fraccion catddica en el arreglo aceite-electrolito- perlas de vidrio, después de
aplicar un tratamiento por 24h, a 100 mA. .

Analizando la zona A y la zona C de la figura 4.9, se pueden ver cinco picos
definidos correspondientes al desplazamiento quimico de CH de alifaticos y
aromaticos respectivamente. También se observa que los espectros difieren en
el pico (b) situado a 1.1 ppm presente en la fraccidn catdédica Unicamente,
mientras que los picos a, ¢, d y e situados a 0.9, 1.3, 1.7 y 7.3 ppm se presentan
en ambas fracciones, pero con mayor presencia hacia la parte anodica. En este
punto, se debe recordar que de los experimentos con aceite monogrado - perlas
de vidrio bajo la accién del campo eléctrico, se considerd6 que el aceite
monogrado al ser una mezcla que contiene agentes surfactantes (aditivos) muy
probablemente sufren cambios por efecto del campo eléctrico. Estos cambios
provocan su desincorporacion de la emulsién, lo que sugiere que el pico

observado podria estar asociado a estos aditivos.
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Para los experimentos con suelo contaminado con aceite monogrado
proveniente de la regién de puerto Ceiba, se procedié a efectuar el mismo
andlisis descrito con anterioridad, incorporando al estudio, las fracciones de una
muestra de suelo limpio electrolizado por una hora. El objetivo de incorporar esta
nueva muestra fue ele de proporcionar una referencia adicional a la del aceite
monogrado puro y poder discernir adecuadamente sobre las posibles
modificaciones que sufre el espectro en una muestra del mismo suelo pero

contaminado con aceite lubricante y electrolizado durante 24 horas.

En las figuras 4.10 y 4.11, se presentan dos espectros de resonancia magnética
nuclear correspondientes a la fraccién anddica y catddica obtenida de la muestra
de suelo limpio proveniente de la region de Puerto Ceiba sometido a tratamiento
electroquimico durante 24 horas.
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b ;2000
CH-Ar CH-Alifatico I
C a |
—1000
YN
L.J ‘ i L L ] ;0
ppm (f1)7.0 6.0 5.0 4.0 3.0 2.0 1.0

Figura 4.10. Espectro de RMN de la fraccion anddica correspondiente a una
muestra de suelo limpio sometido a electrorremediacion durante 24hrs,
lap=100mA empleando una solucion electrolito 0.1 M (NH4)2SOs, en el pozo
anddico y 0.1 M Na,SO, en el pozo catédico, Humedad inicial 20%.
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Figura 4.11 Espectro de RMN de la fraccion catddica correspondiente a una
muestra de suelo limpio sometido a electrorremediaciéon durante 24hrs,
lap=100mA empleando una solucion electrolito 0.1 M (NH4)2SOs, en el pozo
anddico y 0.1 M Na,SO, en el pozo catédico, Humedad inicial 20%.

En lambas figuras 4.10 (a-c) y 4.11(a-c), se ubican tres picos en
desplazamientos quimicos ubicados en 0.9, 1.3 y 1.7, lo que sugiere que no
existe ninguna diferencia en el material extraido de cada fraccién. Sin embargo
es interesante notar que los picos (a-C) de la figura 4.10 y 4.11 también se
presentan en la muestra de aceite lubricante monogrado puro, lo que sugiere
que el suelo que se considero como blanco podria estar contaminado debido a
que la zona donde se colecto dicha muestra es una zona cerca a los pozos

petroleros de la region.

En la figura 4.12 se muestran dos espectros comparativos de la fraccién anddica
y catodica correspondiente a una muestra de suelo contaminado con aceite

lubricante monogrado sometido a electrotratamiento durante 24 horas.
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Figura 4.12. Espectros de RMN correspondientes a: (A) fraccién anddica y (B)
fraccion catdédica de una muestra de suelo contaminado con aceite lubricante
monogrado SAE 40 sometido a electrotratamiento por 24h, lapl=100mA solucién
electrolito 0.1 M (NH4)2>SOs, en el pozo anddico y 0.1 M NaxSO4 en el pozo

catédico, Humedad inicial 20%.

Los espectros de la figura 4.12, muestran que en la zona a correspondiente a la
fraccion anddica solo se presentan tres picos correspondientes al
desplazamiento quimico en 0.9, 1.1 y 1.3 ppm respectivamente, mientras que la
zona correspondiente a la fraccién catdédica ademas de presentar un incremento
en los picos ubicados en los mismos desplazamientos a 0.9, 1.1 y 1.3, figura
4.12 (b) se observa el pico d ubicado en 1.7. La diferencia encontrada en dichos
espectros, sugiere que existe un desplazamiento de especies de hidrocarburos
hacia la fraccion catddica, que puede estar asociada a un flujo electroosmético
que arrastre a dichos contaminantes no cargados en direccién anodo- catodo
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Ademas el pico d que se suprime en la figura 4.12 (a) y aparece en la figura 4.12
(b) sugieren que cuando un suelo contaminado con hidrocarburo es sometido a
la influencia del campo eléctrico, este no presentara una separacion selectiva de
sus componentes pero cabe recalcar que el suelo jugard un papel importante en

la retencion de los contaminantes, dificultando su desplazamiento.

4.2,2 ldentificacion de las fracciones de hidrocarburo presentes en los
pozos anodico y catédico por analisis de FT-IR.

Como se sabe, la region del Infrarrojo abarca una parte del espectro

1

electromagnético que se encuentra entre los 13000 -10 cm ~ en unidades de

nuamero de onda 6 0.78-1000 mm en unidades de longitud de onda.

Normalmente la regién utilizada para el analisis de compuestos organicos se
encuentra entre 4000-400 cm . El espectro IR contiene informacién bésica

sobre la composicion y estructura de los compuestos presentes en una muestra.

.Los compuestos organicos, por ejemplo, pueden tener grupos como —OH, -NHa,
-CHjs, -CO, -C-0O-C-, -COOH, -CS, etc. Estos grupos poseen unas frecuencias de
absorcion en la region del IR caracteristicas, las cuales no suelen estar muy
influenciadas por el resto de la molécula. Cuando se realiza un espectro de un
compuesto desconocido lo primero que se puede deducir mediante el IR son los

diferentes grupos funcionales que posee

En este sentido, en la figura 4.13 se muestra un andlisis general de los espectros
FT-IR obtenidos de diferentes muestras de suelo limpio y suelo contamindo

electrolizado proveniente de la region de puerto Ceiba.
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Figura 4.13. Espectros FT-IR sobrepuestos correspondientes a () muestra de
suelo limpio, (II) Muestra de suelo contaminado con 100000 ppm de aceite
monogrado SAE 40, (lll) Fraccién catédica de suelo contaminado con aceite
monogrado SAE 40.sometido a electrorremediacién (IV) Fraccién anédica de
suelo contaminado con aceite lubricante monogrado SAE 40 sometido a

electrorremediacion.

Los espectros de la figura 4.13 presentan cuatro picos correspondientes a
vibraciones caracteristicas de diferentes compuestos presentes en el suelo. De
esta variedad de picos existen cuatro picos en los cuales centramos nuestra
atencion, debido a son indicativo de la presencia de hidrocarburos
correspondientes a aceites minerales de petréleo, estos picos y sus

caracteristicas se presentan en la siguiente tabla 4.2:
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TABLA 4.2. Picos caracteristicos relevantes presentes en diferentes muestras
de suelos contaminado por Aceite MG SAE 40 y sin contaminar, asi como

muestras tratadas electroquimicamente.

Concentracion Pico A Pico B Pico C Pico D

(ppm) #onda | Abs. |#onda | Abs. |#onda | Abs. |#onda | Abs.

100 000 2920 |0.42 |2850 |0.30 |1450 |0.223 |1380 |0.22

Fraccion 2920 |0.675 |2850 |0.570 |1450 |0.387 |1380 |0.412

Anddica

Fraccion 2920 |0.28 |2850 |0.237 |------—- |-------- 1380 |0.287
Catodica
Suelo Limpio 2920 |0.188 2850 |0.177 |-------- |-------- 1380 |0.249

Como podemos observar en la figura 4.13 y en la tabla 4.2, existen diferencias
marcadas entre los espectros FT-IR correspondientes al suelo limpio y al suelo
contaminado con 100000 ppm de aceite lubricante, muestras que serviran como
espectros patrén. Las fracciones anddica y catédica colectadas sobre muestras
de suelo contaminado sometido a tratamiento electroquimico demuestran la
existencia de diferencias y en especial la presencia del pico C presente en la
muestra de suelo contaminado y en la fraccién anddica, (pico a 1450 cm’
correspondiente a vibracion C-H de hidrocarburos alifaticos) pico que esta

suprimido en la fraccién catédica y en la muestra de suelo limpio.

Por otro lado, ambas fracciones presentan un incremento considerable de los
picos A y B (correspondientes a vibraciones C-H streching de metilo en
hidrocarburos) respecto a la muestra de suelo limpio, en la cual casi no se

aprecian los picos.

Es importante resaltar que la fraccidbn catédica tiende a restablecer las
condiciones observadas en el espectro correspondiente a la muestra de suelo
limpio, mientras que la fraccibn anddica persiste mas el contaminante

presentando una ligera disminucion en el tamano de los picos. Este
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comportamiento puede estar asociado a que en las etapas iniciales del proceso
de electrorremediacion, se presenta una fuerza impulsora capaz de transportar
los contaminantes no cargados en direccion anodo- catodo lo que permite
eliminar los hidrocarburos de la parte cercana al catodo. Sin embargo, a tiempos
largos las condiciones extremas de pH en la celda pueden provocar un cese del
dicho flujo propiciando una acumulacion del material hacia la parte cercana al

anodo, mismo que se ve reflejada en los espectros.

4.3 Experimentos efectuados sobre un suelo real contaminado con

hidrocarburos

Retomando la experiencia adquirida hasta este momento se procedié a trabajar
con una muestra real de suelo contaminado con hidrocarburos e intemperizado
la finalidad de este estudio fue el de evaluar la eficiencia de la celda y los
alcances de la técnica de electrorremediacion en una problematica real de
contaminacion. Ademas de los parametros monitoreados en cada experimento,
se midieron las partes por millon (ppm) de hidrocarburos totales de petréleo
(TPH’s) o dicho de otra manera se cuantificaron los miligramos de hidrocarburos
totales de petréleo que se encuentran en cada kilogramo de suelo (mg TPHs /
Kg suelo). Como un indicador de la eficiencia en remocion de los hidrocarburos
removidos por efecto de esta técnica.

En este caso, el suelo contaminado fue sometido a diferentes condiciones
iniciales de tratamiento, variando sistematicamente la humectacién (10,20 y
30%), la concentracion y el tipo de electrolito (NaxSO4 y NaOH), evaluando la
temperatura, potencial de celda, pH y flujo electroosmético, asi como su efecto
en la eficiencia de remocion de hidrocarburos totales de petréleo en el suelo.

El primer tratamiento consisti6 en humectar la muestra de suelo al 10%, con
0.1M NaSO,. El tratamiento electrocinético se llevé a cabo, suministrando el
mismo electrolito en los pozos anddico y catodico, imponiendo una corriente 25
mA, durante 45 horas. Cabe mencionar que para este experimento se optd por
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cambiar el electrolito soporte debido a que el (NH4)2SO4 durante la electrolisis
produce NHs, sustancia capaz de atacar el acrilico del cual esta hecho el cuerpo

de la celda.

Bajo estas condiciones en la figura 4.14 se muestra el comportamiento de la

temperatura y el potencial con respecto al tiempo de electrdlisis

40 100
E L
' 80
30 -
T >
o - 60 -
S 2 - - ~
- w
- 40
10 - I
- 20
0 T T T T T T T T T 0
0 9 18 27 36 45
t/h

Figura 4.14. Variacion de la temperatura y potencial, respecto al tiempo de
electrdlisis en el tratamiento uno; los pozos anddico y catddico contienen
solucién electrolito 0.1 M NaxSO4. Humedad inicial 10% 0.1M NaxSOs. lapl= 25-

4 mA durante 45 horas

En la figura 4.14 se puede observar un incremento de la temperatura, hasta un
valor maximo de 35°C en 22 horas, tiempo en el cual el potencial también
alcanza su valor mas alto de 89.3V.

Esta relacién sobrepasé la capacidad del galvanostato para imponer la corriente
establecida, por lo que fue necesario disminuir paulatinamente dicha corriente

hasta estabilizar nuevamente el sistema, condicién que no fue posible mantener,
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por lo que debid interrumpirse la prueba a las 45 horas, con una corriente final
de 4 mA.

Lo anterior sugiere que el sobrepotencial alcanzado, debe estar asociado a una
ineficiente humectacion de la muestra (efecto observado en el experimento
anterior) lo que origind un aumento en la resistividad del suelo y un incremento
considerable en la temperatura, propiciando la desecacion paulatina de la

muestra de suelo.

Por otro lado en la figura 4.15(a-f) se muestran los perfiles de pH a diferentes

tiempos de electrolisis.

12

0 T T T T T T T T T 1
2 4 d/cm 6 8 , 10
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Figura 4.15. Perfiles de pH en suelo a distintos tiempos de electrdlisis durante el
tratamiento uno:(a) inicial (b) 14 h; (c) 18 h; (d) 22 h; (e) 41 h; (f) 45 h de
tratamiento. La celda contiene una muestra de suelo contaminado con
hidrocarburos en contacto con una solucién electrolito 0.1 M NaxSO4, en pozos
anddico y catddico. Humedad inicial 10% 0.1M NaxSO,. Corriente aplicada 25-4

mA durante 45 horas.
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En al figura 4.15 se muestra que los perfiles de pH obtenidos en las primeras 14
horas de tratamiento son caracteristicos de un proceso de electrorremediacion
mientras que a tiempos largos de electrélisis figura 4.15(c-f), predomina un frente
alcalino de 6cm en direccién catodo-anodo mientras que en direccion contraria
anodo-catodo se genera un frente &cido de 4cm, lo anterior sugiere que el
Na,SO4 sblo neutraliza una parte de los protones generados en el céatodo,
propiciando que aquéllos que logran introducirse a la masa de suelo sean
suficientes para generar dicho frente. Es importante resaltar que en el punto
correspondiente a 22 horas, punto donde se registran los valores maximos de
potencial y temperatura figura 4.14, se presentan los valores extremos de pH
figura 4.15 (d). Si se considera que bajo estas condiciones el punto donde se
encuentran los dos frentes presenta un cambio abrupto de pH, dicha condicidon
puede desencadenar modificaciones en la conductividad del medio debido a la
precipitacion de especies ionicas metalicas o bien durante la neutralizacion
desaparecen los protones e hidroxilos lo que propicia una disminucion de la
conductividad del suelo.

Por otra parte, en la figura 4.16 se muestra el volumen de flujo electroosmético
obtenido durante el tiempo de electrdlisis, siendo de 28ml el acumulado al final
del tratamiento.
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Figura 4.16. Volumen de flujo electroosmotico obtenido a distintos tiempos de
electrolisis en el suelo con tratamiento uno. Solucién electrolito 0.1 M NaxSOy,
en pozos anddico y catddico. Humedad inicial 10% 0.1M NaxSOs. lapl = 25 mA
durante 22 hora; después la corriente se fue variando hasta alcanzar un valor de

4 mA a las 48 horas.

En esta figura es posible observar que el flujo electroosmoético aumenta
linealmente en las primeras 18 horas de tratamiento. Posteriormente, y justo en
el tiempo comprendido entre las 18 y 22 horas, se presenta un incremento

exponencial en el volumen de flujo electroosmotico (11ml en 4 horas).

A tiempos mayores de 22 horas el flujo electroosmoético disminuye como
consecuencia a la disminucion de la corriente impuesta o bien por la poca
cantidad de agua en las parte intermedias del suelo tratado.

El volumen de flujo electroosmético repercute directamente en la eficiencia de
remocion del contaminante. De esta forma en la figura 4.17 se muestran la

eficiencia obtenida para el primer tratamiento.
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TPH s/ppm

% Remocion Catodo

Figura 4.17. Porcentaje de remociéon de TPH’s (ppm) en el primer tratamiento
con respecto a la concentracién inicial; los pozos anddico y catddico contienen
solucién electrolito 0.1 M NaxSO4. Humedad inicial 10% 0.1M NaoSOs. | apl=
25mA durante 45 horas.

En la figura 4.17, es posible observar una disminucion en la concentracion inicial
de TPHs (23000ppm), con respecto a las tres secciones en las que fue dividida
la celda. Se observa un estancamiento o acumulacién del material contaminante
en la mitad de la celda consecuencia del movimiento de los hidrocarburos en
direccidon anodo-catodo direccién del flujo electroosmético, asi mismo en la
seccion préxima al catodo se observa una mayor remocién de hidrocarburos

debido al paso de los hidrocarburos de la masa de suelo hacia el pozo catédico.

No obstante y de acuerdo a los porcentajes de remocién de hidrocarburos, se
requiere una mayor estimulacion del flujo electroosmético, como un
mejoramiento en la estabilidad del sistema, de tal forma que se logre una mayor
eficiencia en la remocién del contaminante, asociada a una disminucién del
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potencial de celda. Lo anterior debe ser una condicion necesaria para que el

sistema opere en el tiempo convenido

Puesto que se considerd que el aumento en la resistividad del suelo es una
consecuencia de la deficiente humectacion de la muestra inicial, se opté por
modificar dicho porcentaje, incrementando en un 20%. Asi mismo, se sustituyo el
Na.SO, por una base fuerte (NaOH) que permita neutralizar la generacion de
protones en el anodo y generar un perfil basico en la masa del suelo, relacidén
qgue se ha informado como estimulante del flujo electroosmético (1,2).

Bajo estas nuevas condiciones, en la figura 4.18 se muestra la variacién de

temperatura y potencial con respecto al tiempo de electrolisis.
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Figura 4.18 Variacion de la temperatura y potencial, con respecto al tiempo de
electrolisis para el tratamiento dos; los pozos anddico y catddico contienen
solucién electrolito 0.1 M Na,SO4. Humedad inicial 20% 0.1 M NaOH. lapl= 25
mA durante 48 horas
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En la figura 4.18 se puede observar que tanto el potencial de celda como la
temperatura, practicamente permanecen invariables durante las 48 horas de
tratamiento, manteniendo valores de temperatura del orden de 30 °C y potencial
de celda por debajo de 30V, de esta forma se logré disminuir el potencial de
celda en 60V, controlando la temperatura y culminando el experimento en el

tiempo preestablecido.

Los perfiles de pH obtenidos bajo estas condiciones muestran un gradiente de
pH mas uniforme y estable durante el tiempo de tratamiento electroquimico,

perfil que se muestra en la figura 4.19.
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Figura 4.19 Perfiles de pH en suelo a distintos tiempos de electrolisis durante el
tratamiento dos:(a) inicial (b) 14 h; (c) 18 h; (d) 22 h; (e) 41 h; (f) 45 h de
tratamiento. La celda contiene una muestra de suelo contaminado con
hidrocarburos en contacto con una solucién electrolito 0.1 M NaOH, en pozos
anoédico y catddico. Humedad inicial 20% 0.1M NaOH. lapl= 25 mA durante 48
horas.
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Como se puede ver, los valores de pH varian entre 12 y 15 generando
condiciones extremas de alcalinidad. A este respecto es importante resaltar la
influencia de los iones OH- de la base fuerte, en la neutralizacién de los protones
generados en el anodo, efecto que mantiene un perfil alcalino a lo largo de la

muestra de suelo.

Como consecuencia del control de pH y del perfil generado en la masa de suelo
el flujo electroosmético se vié favorecido, aumentando el flujo electroosmético a
un volumen total acumulado de 54 ml y que es 27 ml mayor que el generado en

el experimento anterior, comportamiento que se muestra en la figura 4.20.
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Figura 4.20. Volumen de flujo electroosmotico obtenido a distintos tiempos de
electrolisis durante el tratamiento dos: (a) 14 h; (b) 18 h; (c) 22 h; (d) 41 h; (e) 45
h de tratamiento solucion electrolito 0.1 M NaOH, en pozos anddico y catédico.
Humedad inicial 20% 0.1M NaOH. | 55 25 mA durante 48 horas.

En la figura 4.20, se observa un comportamiento practicamente lineal del flujo
electroosmotico con el tiempo de electrdlisis, razon por la que se esperaria que
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los porcentajes de remocion de los hidrocarburos aumentaran en sentido &nodo-

catodo con una disminucién marcada en la zona cercana al anodo.

Sin embargo aunque en general el porcentaje de remocién de hidrocarburos se
ve favorecido en ese sentido, como se muestra en la figura 4.20, se puede ver
que existe una acumulacion en el tercio central de la celda. Este fenbmeno
puede estar relacionado con la inversién del flujo electroosmético, que a pH
extremos y por arriba de pH=12 puede presentarse (1,2) lo que da origen a un
flujo bidireccional de la especie contaminante con una marcada acumulacién en

la zona central de la celda.

La figura 4.21 muestra dos fotografias de la celda de electrolisis durante el
tratamiento electroquimico.

Figura 4.21. Visualizaciéon del comportamiento del flujo en el experimento dos(a)
Celda de electrdlisis en las etapas iniciales del proceso presentando un flujo
unidireccional y (b) Celda de electrdlisis al final del tratamiento, mostrando el
flujo bidireccional sustentado por la tonalidad obscura en ambos pozos de la
celda. La celda contiene una muestra de suelo contaminado con hidrocarburos
en contacto con una solucion electrolito 0.1 M NaOH en pozo anédico y catddico.
Humedad inicial 20% 0.1M NaOH. | 45 25 mA durante 48 horas.

Se puede ver que en las etapas iniciales del proceso existe un comportamiento

unidireccional del flujo electroosmoético figura 4.21(a) sustentado por la
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coloracién ambar presente en el pozo catédico Unicamente. Asi mismo en
tiempos largos del proceso se puede distinguir que la coloracién ambar aparece
también el pozo anddico y mucho més intensa en el pozo catédico figura 4.21(b),
lo que sugiere que se presenta una bidireccionalidad del flujo electroosmético

debido a la inversion de flujo a tiempos largos del proceso.

En las figuras 4.22 se muestran los porcentajes de remocién de hidrocarburos
totales de petréleo correspondientes a tres fracciones en las que fue dividida la
masa de suelo, después del tratamiento electroquimico bajo las condiciones de

operacion antes descritas

Anodo

% Remocion Catodo

Figura 4.22. Porcentaje de remocién de TPH’s (ppm) en el tratamiento dos con
respecto a la concentracién inicial; los pozos anddico y catédico contienen
solucion electrolito 0.1 M NaOH. Humedad inicial 20% 0.1 M NaOH. | 55 25mA
durante 48 horas.

En la figura 4.22 se puede observar una acumulacién de hidrocarburos hacia la
parte central de la celda donde solo fue posible remover el 5.4% de los
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hidrocarburos ahi contenidos, mientas que en los extremos de la celda (zona
cercana al anodo y al catodo) se logra remover el 37.6% y el 48.9% de

hidrocarburos respectivamente.

Finalmente y tratando de controlar la direccion del flujo electroosmotico, la
concentracion de electrolito en el pozo anddico se disminuyd a 0.04M NaOH, en
y se optd por cambiar el electrolito que humecta la muestra por 0.1M NazSOy,
manteniendo el porcentaje de humectacion, mientras que en el pozo catddico

mantuvo con 0.1M NaxSOQy, y corriente impuesta de 25mA.

Bajo estas condiciones, el comportamiento del potencial muestra un
comportamiento atipico mismo que se muestra en la figura 4.23, donde se puede
ver que en las primeras 20 horas de tratamiento el potencial de celda tiende a
incrementarse gradualmente de 19V a 30V.

A partir de este punto se incrementa considerablemente hasta alcanzar un
maximo de 60V a las 30 horas de tratamiento, para posteriormente comenzar a

disminuir hasta un valor de 35V.
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Figura 4.23. Variacion de la temperatura y potencial, del suelo contaminado
con Hidrocarburos, con respecto al tiempo de electrélisis en el tratamiento tres;
el pozo anédico contiene solucién electrolito 0.05M NaOH, el pozo catddico
contiene solucién electrolito 0.1 M NaSO4. Humedad inicial 20% 0.1 M NaxSOs.

Corriente aplicada 25 mA durante 48 horas

Lo anterior sugiere que el efecto en la disminucion de la concentracion del
electrolito influye directamente en la resistividad del suelo misma que disminuye
considerablemente hasta que el sistema se estabiliza, consecuencia del
incremento de los iones en la solucion del suelo debido al efecto
electromigratorio y electroosmético que estabilizan el sistema disminuyendo

considerablemente el potencial final.

Por otro lado, el desarrollo de la temperatura en el mismo arreglo, presenta un
comportamiento mas estable con una variaciéon de tan sélo 7°C como se puede

ver en la figura 4.23.

El gradiente de pH obtenido durante el tratamiento electroquimico se muestra en
la figura 4.24. Es importante observar que, conforme transcurre el tiempo de
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electrolisis el pH se incrementa hasta obtener valore de pH del orden de 12 a 15,
que se presentan sobre todo en los extremos de la celda. Sin embargo, a
tiempos largos, esta condicion se modifica presentando valores mas estables y

cercanos a 12 en todo el perfil del suelo.
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Figura 4.24. Perfiles de pH a través del volumen de la celda a distintos tiempos
de electrdlisis en el tratamiento tres :(a) inicial (b) 26 h; (c) 28 h; (d) 30 h; (e) 42
h; (f) 44 h; (g) 46 h; (h)48 h de tratamiento. La celda contiene una muestra de
suelo contaminado con hidrocarburos en contacto con una solucidén electrolito
0.05 M NaOH, en pozo anddico y 0.1M NaSO4 en pozo catddico. Humedad
inicial 20% 0.1M NaxSOq. Corriente aplicada 25 mA durante 48 horas.

El perfil de pH mostrado en la figura 4.24, tuvo un efecto relevante en la cantidad
de flujo electroosmaético generado, ya que bajo estas condiciones el volumen
obtenido al final del tratamiento fue de 85 ml como se muestra en la figura 4.25,
lo que represent6 un incremento de 31 ml y 58 ml con respecto al observado en

la figura 4.20 y 4.16 respectivamente.
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Figura 4.25 Volumen de flujo electroosmético obtenido a distintos tiempos de
electrdlisis en el tratamiento tres: (a) 2 h; (b) 4 h; (c) 6 h; (d) 8 h; (e) 19 h; (f) 21
h; (g) 24 h; (h) 26 h; (i) 28 h; (j) 30 h; (k) 42 h; (I) 44 h; (m) 46 h; (n) 48 h de
tratamiento. La celda contiene una muestra de suelo contaminado con
hidrocarburos en contacto con una solucién electrolito 0.05 M NaOH en pozo
anddico y 0.1M NaxSOy, en pozo catddico. Humedad inicial 20% 0.1M NazSOq. |
apl 25 MA durante 48 horas.

Aunado a lo anterior, la totalidad del flujo electroosmético generado se presento
en una sola direccion, evitando de esta forma la inversion del flujo

electroosmotico y la subsiguiente acumulacion en la zona central de la celda.

La condicidn anterior fue corroborada por la presencia de los hidrocarburos en el
pozo catddico unicamente mientras que en el pozo anddico se presenta un

liquido claro y transparente como se puede ver en la figura 4.26
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Figura 4.26. Visualizacién de la direccion del flujo durante el tratamiento tres (a)

inicio de la prueba, con los pozos anddico y catodico limpios. (b) final del
tratamiento solucion electrolito 0.04 M NaOH en pozo anédico y 0.1M NaxSOy,
en pozo catédico. Humedad inicial 20% 0.1M NaxSO4. | apl 25 mA durante 48

horas.

Las observaciones efectuadas en la figura 4.26 indican que el flujo

electroosmotico se mantuvo en una sola direccién (unidireccional).

Como consecuencia al aumento y control en la direccion del flujo
electroosmotico, se presenté una mayor eficiencia en la remocion de los

hidrocarburos, como se puede ver en la figura 4.27.

La figura 4.27, muestra las eficiencias en la remocién de hidrocarburos totales de

petroleo en la muestra de suelo bajo las condiciones antes descritas,
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Figura 4.27 Remocion de TPH’s (ppm) durante el tratamiento con respecto a la
Concentracioén inicial; el pozo anodico contiene solucién electrolito 0.05M NaOH,
el pozo catddico contiene solucion electrolito 0.1 M Na>SO4. Humedad inicial
20% 0.1 M NazSOs. | 40 25mA durante 48 horas.

Se puede observar un marcado desplazamiento de los TPHs en direccidén
anodo-catodo (direccion del FEQO) alcanzando eficiencias que van desde 94% en
la tercio cercano al anodo, 78% en el tercio medio de la celda y 74.67% en el

tercio final cercano al catodo.

Lo anterior, sugiere que la eficiencia en la remocién de los hidrocarburos se vera
fuertemente influenciada por el estricto control en el gradiente de pH generado a
travez de la masa de suelo, mismo que se logré gracias a la neutralizacion
eficiente de la reaccion de oxidacién mediante el empleo de una base fuerte
como el NaOH, logrando conseguir eficiencias de hasta el 94% de HTP en el

primer tercio de la celda (zona cercana al &nodo).
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Ademas del flujo electroosmotico, existen otros factores que influyen en la
remocién de hidrocarburos del suelo, tal es el caso de la humectacién inicial de
la muestra contaminada, por lo que es necesario controlar estrictamente esta

variable que dependera de la naturaleza del suelo a tratar.

Es necesario mantener un equilibrio entre la cantidad de flujo electroosmético
generado, la estabilidad del sistema y el potencial de celda, de tal forma que se
logre una mayor eficiencia en la remocidén del contaminante asociada a una
disminucién del potencial de celda, condiciones necesarias para operar el
sistema en el tiempo convenido, mantener las propiedades del suelo inalterables
y disminuir costos del proceso.

La mayor estimulacién del flujo electroosmético unidireccional y en consecuencia

la mayor remocién de hidrocarburos, se obtuvo con las siguientes condiciones:

Humectacion del Pozo Anddico Pozo Catodico

suelo

Electrolito 0.1M Na,SO,4 0.04M NaOH 0.1M Na,SO4

Finalmente se ha demostrado que el disefio de celda es apropiado para el
estudio de los fendmenos electrocinéticos en suelos contaminados con
hidrocarburos, esto comprueba que la celda OSMIC | muestra un desemperfio
favorable y eficiente ya que permite el control del pH, temperatura, potencial de

celda y reacciones de electrolisis.

El disefio de celda presentado en esta tesis representa una alternativa novedosa
que ofrece una plataforma estandarizada para posteriores investigaciones en
este campo.
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Conclusiones Generales

En base a las hipdtesis y objetivos planteados en esta tesis se concluye lo

siguiente:

El dispositivo Osmic | es una novedosa herramienta que permite estudiar
la electrorremediaciéon de suelos contaminados con hidrocarburos y a su
vez puede ser utilizada para determinar la influencia de variables como
pH, temperatura, E y tipo de electrolito. Estos factores son clave en el
desarrollo de modelos que permitan predecir el comportamiento del

contaminante bajo la influencia de un campo eléctrico.

La celda disenada puede ser usada como dispositivo de prueba para
cualquier tipo de suelo empleando una gran variedad de electrolitos
soporte y permitiendo el seguimiento adecuado de las variables del

proceso

A partir de la serie de experimentos con perlas de vidrio empacadas en la celda

OSMIC 1 se determino que:

Los experimentos planteados con perlas de vidrio, son una idea simple y
novedosa que es por primera vez introducida en este tipo de estudios y
que representan un gran progreso para entender el comportamiento de
los hidrocarburos en un sistema idealizado.

El arreglo experimental con perlas de vidrio transparentes, permitié
visualizar el efecto del campo eléctrico sobre el comportamiento del
contaminante, factor que sirvi6 como una primera aproximacién para

evaluar la presencia del flujo electroosmaotico.
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Existe una fuerza propulsora que se manifiesta como un flujo
electroosmotico, capaz de desplazar contaminantes no cargados y que se
presenta en un sentido, siendo este la direccion &nodo — catodo.

La corriente aplicada (i=100mA) y los cambios en el pH del medio,
generan las condiciones (termodinamicas y quimicas) necesarias, para
desincorpora la fraccion de aditivos de la mezcla que compone al aceite
monogrado, modificando las propiedades interfaciales del contaminante, y

promoviendo su maximo desplazamiento.

Los experimentos aqui planteados son de tipo preeliminar, sin embargo
este arreglo permitira abrir una gama de posibilidades experimentales,
que permitird modificar la superficie del sustrato y poder ampliara los

estudios fundamentales en este campo.

A partir de la serie de experimentos para evaluar las variables que afectan el

flujo electroosmotico se determiné que:

Para lograr una eficiente remocion de contaminantes del tipo
hidrocarburos, es necesario encontrar las condiciones de humectacién del
suelo, efectuar un buen control del gradiente de pH en el suelo y aplicar
una intensidad de corriente tal, que permitan asegurar el proceso de

remocion del contaminante.

Tomando en consideracion que, el flujo electroosmético es la principal
fuerza impulsora del movimiento de contaminantes no cargados, sera
conveniente mantener la unidireccionalidad de dicho flujo y la
estimulacién del flujo electroosmético queda sujeta a la magnitud del
potencial aplicado por lo que es muy importante determinar el valor mas
adecuado. Esta condicion impactara directamente la estimacion de costos

del proceso.
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A partir del andlisis de Resonancia Magnética Nuclear (RMN).y FTIR sobre

las fracciones de hidrocarburos presentes en los pozos anddico y catddico se

determiné que:

La influencia del campo eléctrico solo se restringe al desplazamiento del
contaminante por efecto electroosmético sin modificar la estructura del

hidrocarburo.

Existe una parte importante de contaminantes que permanecen en la
matriz del suelo después del tratamiento, pero el desplazamiento se debe
al flujo electroosmético unidireccional estimulado por la presencia del

campo eléctrico.

A partir de los experimentos efectuados sobre un suelo real contaminado con

hidrocarburos se determiné que:

La eficiente remocién de los hidrocarburos en suelo se vera fuertemente
influenciada por el estricto control en el gradiente de pH, gradiente que se
logré controlar gracias a la neutralizacion eficiente de la reaccion de

oxidacion mediante el empleo de una base fuerte como el NaOH.

Ademas del flujo electroosmético, existen otros factores que influyen en la
remocion de hidrocarburos del suelo, tal es el caso de la humectacién
inicial de la muestra contaminada, por lo que es necesario controlar
estrictamente esta variable que dependera de la naturaleza del suelo a

tratar.

Es necesario mantener un equilibrio entre la cantidad de flujo
electroosmotico generado, la estabilidad del sistema y el potencial de

celda, de tal forma que se logre una mayor eficiencia en la remocion del
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contaminante asociada a una disminucion del potencial de celda,
condiciones necesarias para operar el sistema en el tiempo convenido,
mantener las propiedades del suelo inalterables y disminuir costos del

proceso.

La mayor estimulacién del flujo electroosmético unidireccional y en consecuencia

la mayor remocién de hidrocarburos, se obtuvo con las siguientes condiciones:

Humectacion del Pozo Anddico Pozo Catodico

suelo

Electrolito 0.1M Na,SO4 0.04M NaOH 0.1M Na,SO4

e Finalmente se ha demostrado que el disefio de celda es apropiado para el
estudio de los fenémenos electrocinéticos en suelos contaminados con
hidrocarburos, esto comprueba que la celda OSMIC | muestra un
desempeno favorable y eficiente ya que permite el control del pH,

temperatura, potencial de celda y reacciones de electrolisis.

e El disefio de celda presentado en esta tesis representa una alternativa
novedosa que ofrece una plataforma estandarizada para posteriores

investigaciones en este campo.
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A.1 Generalidades de la contaminacion de suelos con hidrocarburos

La contaminacion de suelos en términos generales constituye uno de los
problemas mas importantes en la actualidad. La contaminacion de suelos es
provocada por diversas actividades antropogénicas, entre las que se encuentra

la explotacidn del petroleo.

En México, el intenso desarrollo y crecimiento de la industria petroquimica, asi
como la obtencion y utilizacion de los derivados del petréleo en diversas
regiones de nuestro pais, han contribuido a una severa contaminacién por
hidrocarburos y otro tipo de sustancias potencialmente todxicas, originadas
principalmente por fugas, derrames, mala disposicidén y acumulacién de residuos

generados por esta industria (1).

Desde los inicios de esta industria (mas de 50 anos) se desarrollan trabajos de
extraccion y procesamiento del petréleo sin tomar en cuenta los diferentes
receptores naturales del ambiente, siendo el suelo uno de los receptores mas
afectados. A este respecto, se informé que 8,031 toneladas de hidrocarburos
(crudo, diesel y gasolina) fueron derramados en su mayoria en tierra, donde los

oleoductos presentan el mayor numero de derrames.

Se calcula que en promedio, la ruptura de una tuberia sencilla resulta en la
contaminacion de 0.11 hectareas. Si se considera que México posee
aproximadamente 60 000 Km de ductos, estas ultimas cifras nos dan una
estimacion de la magnitud de la contaminacion en los sitios cercanos a los
derrames. Se calcula que el nUmero de sitios contaminados, asciende a varios

miles de lugares cuyo riesgo potencial es desconocido.

Cuando los hidrocarburos contaminantes se alojan en el suelo, una parte se

volatiliza, otra se lixivia y una muy importante se acumula; si la acumulacion es
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por tiempos prolongados, él suelo se intemperiza y los dafios al ecosistema
pueden ser irreversibles. La amplia gama de productos derivados del petréleo,
que se llegan a incorporar al suelo, hace muy compleja la evaluacién de los

danos provocados por la contaminacion.

La pérdida de las propiedades del suelo ha provocado que diversos grupos
hayan dirigido su investigacidon hacia la identificacibn de pardmetros que
permitan evaluar el grado de contaminacién y los efectos sobre las propiedades
del suelo, asi como la busqueda de nuevas tecnologias que permitan remediar,

a niveles aceptables los suelos contaminados.

A.2 ;Qué es la degradacion?

Se considera como degradacién del suelo, a toda modificacion que conduzca al
deterioro del suelo. Segun la FAO — UNESCO, la degradacion del suelo es el
proceso que modifica la capacidad y potencial del suelo de forma cuantitativa y
cualitativa, diminuyendo su capacidad actual y/o futura para sostener

ecosistemas naturales.

A.3 Propiedades del suelo que se ven afectadas cuando hay contaminacion
por hidrocarburos (degradacién del suelo).

Las investigaciones realizadas para conocer las alteraciones, en las propiedades
del suelo, han encontrado que cada tipo de suelos tienen diferentes capacidades
de respuesta a la acumulacion del contaminante. En términos generales las
propiedades del suelo que se ven afectadas por la contaminacién con
hidrocarburos son: La estructura del suelo, el aumento en la retencién de agua,
aumento en el carbono organico, disminucién en el pH, aumento del manganeso

y hierro intercambiable y aumento en el fésforo disponible.
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A.4 Tecnologias empleadas para la remediacion de suelos contaminados
con hidrocarburos.

La creciente atencién hacia las consecuencias de la contaminacién por
hidrocarburos en términos de medio ambiente y salud, estan encaminadas hacia
el estudio de vias alternativas y efectivas, que permitan prevenir la

contaminacién y remediar los sitios contaminados.

Existen una gran variedad de tecnologias para el tratamiento de suelos
contaminados con compuestos organicos y residuos peligrosos semejantes a los
hidrocarburos del petréleo, dentro de las cuales se incluyen: Extraccién con
vapor, estabilizacion, solidificacion, lavado de suelos, desorcién térmica,

vitrificacion, incineracién, biodegradacion y electrorremediacidn entre otros (2).

Para evaluar y seleccionar la opcién mas apropiada para remediar y manejar un
sitio contaminado se deben considerar los siguientes aspectos.
% Qué tratamiento tecnoldgico o proceso puede ser aplicable.

% Qué opcidn es potencialmente aplicable para ser implementada en el sitio.

DS

» Es necesario aplicar multiples pasos para el tratamiento, o sélo es
aplicable uno de ellos, asi como la apropiada seleccion de cada paso.
% Cuanto tiempo toma el tratamiento y cual es el costo del mismo (3).

En afnos recientes, el interés en los fendmenos electrocinéticos en suelos ha
generado nuevas expectativas de uso, debido a que ofrece algunas ventajas
frente a otras técnicas alternativas que, por diversas circunstancias, ven limitada
su aplicacion. Sobre todo en suelos que presentan baja conductividad hidraulica
o baja permeabilidad. En este sentido esta tecnologia ha mostrado ser eficiente
para tratar contaminantes organicos e inorganicos con eficiencias de remocién

considerables lo que augura un futuro promisorio.
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A.5 Hidrocarburos de petroleo.

El petréleo es una mezcla de hidrocarburos con diferentes contenidos de otras

sustancias segun su procedencia como se muestra en la tabla A.1.

Tabla A.1. Composicion elemental media del petréleo es:

Carbono (C) 83 —87%
[Hidrogeno (H) 10 —14%
Azufre (S) 0.05-6%
Oxigeno (O) 0.05-1.5%
Nitrégeno (N) 0.1 —2%
IMetales <1000 ppm.

Por otro lado, los aceites del crudo (aceites minerales) y mas de sus productos
destilados son mezclas extremadamente complejas las cuales contienen miles
de compuestos, la mayoria mezclas de hidrocarburos

La composicién de los hidrocarburos presentes en aceites se muestra en la tabla
A.2.
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Tabla A.2. Composicion de hidrocarburos en muestra de aceite lubricante.

Proceso de
obiencion

craguen catalitico

Reactividad

Contenido de

My reactiva

Grupo n-parafinas Iso-{i}- n-olefinas Iso-(i)- Naftenos Aromaticos
normales parafinas normales olefinas
Estructura cadena imgal {cadena ram I:-:.-Jl:faI cadena ineal ;(.al:eﬁa ramificada clchica ciclica
Caracter quimice saturado saurado na Saturaco no saturado salurado no saturado
Ejemplo n-hexano -hexana n-hexeno Fhaxeno ciclohexana benceno
|
O=H
®=C &)

destlacion

PocQ reaciivo

Y rRacineg

energia alta medio baja
Densidac 0,66 0,63 . 0,67 | 078 e
inflamabilicad buena poca | - e =
Dm11|.i-?ﬂrlr}lrg:gr.|¢ malg bueno ‘ bueno ‘ buena nedia

Dado que, en la mayoria de los casos, se trata de compuestos de hidrocarburos
en forma de cadena o de anillo, saturados y no saturados, la clasificacién del
aceite mineral es simple, presentando:
e las parafinas una proporcion principal de base parafinica superior al 75%
e |os naftenos una proporcion principal de base nafténica superior al 75 %

e |os aromaticos una proporcion principal de aromaticos superior al 50 %.
De no ser posible una clasificacién, se habla de aceites minerales de base mixta.
Es importante mencionar que el comportamiento de los contaminantes organicos
en el suelo, estara en funcibn de sus caracteristicas fisicas y quimicas

(densidad, solubilidad, polaridad, entre otras).

La importancia que representa el estudio e impacto de la contaminacién de
suelos por aceites lubricantes de motor nuevos y usados, es en gran medida
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debido al gran porcentaje de Hidrocarburos aromaticos policiclicos (PAH)
presentes en ambos aceites, mismos que representan un problema potencial
debido a su persistencia y peligrosidad al permanecer en suelos. Sedimentos y

lodos contaminados.
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B.1 Seleccion de los materiales de la celda

B.1.2. Electrodos

Como se ha mencionado, las reacciones que ocurren en los electrodos son las
gue controlan el proceso de electrorremediacion. En el anodo ocurre la oxidaciéon
del agua (generacién de H*) originando condiciones altamente &cidas, mientras
que en el catodo se lleva acabo la reduccion del agua (generacién de OH)
originando condiciones altamente alcalinas. En consecuencia, la eleccion de
materiales para el &nodo y el catodo debe considerar materiales que permitan
que las reacciones sean lo suficientemente rapidas, y que a su vez sean

resistentes a la corrosion debido a las condiciones generadas.

En este sentido se optd por electrodos DSA (anodos dimensionalmente estables)
elaborados de Ti/RuO; ya que sus propiedades electrocataliticas, su resistencia
y estabilidad aseguran la utilidad como anodo y catodo respectivamente; aunado
a lo anterior, el soporte de titanio ofrece una gran versatilidad debido a que tiene
la ventaja de poder deformarse adquiriendo formas complejas como redes,
malla, entre otros (21). Un esquema y una fotografia de los electrodos se pueden

observar en la figura 1.9.
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Figura B.1. Esquema y fotografia de los electrodos empleados en la celda

electrolitica.

La tabla B.1. Muestra las principales caracteristicas de los materiales de

electrodo empleados para este estudio.

Tabla B.1 Caracteristicas de los electrodos.

Electrodo Material longitud Peso Area
Soporte/Recubrimiento cm ar cm

Anodo Ti/ RuO, 6.95 2.75 2.18

Catodo Ti/ RuO2 6.80 2.79 2.18

Nota: Los electrodos empleados en este estudio fueron elaborados en el Area de

Electroquimica de la UAM-I por el M en C Ulises Morales.

B.1.3 Cuerpo de la celda

Se selecciono al acrilico como material base para el cuerpo de la celda, debido a

que el acrilico es el mas noble de los plasticos, mas transparente que el vidrio y

mas resistente al tiempo que cualquier otro (22). Sus propiedades aislantes y

resistencia al paso de corriente aseguran que el estudio electrocinético se

enfoque solamente a los fendmenos que suceden en el

suelo, es

aproximadamente 10 veces mas resistentes al impacto que el vidrio y 50% mas

ligero. Ademas presenta buena resistencia a los acidos y bases (22,23).
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Aunado a lo anterior, su costo es el mas bajo comparado con el del
policarbonato, pues en todas las aplicaciones el acrilico es el que presenta la

mejor relacidén entre costo y beneficio (22).

En la figura B.2, se muestra una esquematizacién del disefio de la cdmara

contenedor de suelo y dos fotografias de dicho contenedor.

Camara contenedor de suelo.

Figura B.2. Representacion esquematica y fotografias del cuerpo de la celda
tipo electrdlisis.

Como se puede ver en la figura B.2 la camara contenedor de suelo consta de un
cilindro de acrilico de 10cm de longitud y 3.90cm de didmetro que contempla dos
cuerdas en los extremos, mismas que sirven como mecanismo de ensamble que

uniran los pozos anddico y catédico respectivamente.

En la tabla B.2. Se muestran las principales caracteristicas de la celda

contenedor de suelo.
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Tabla B.2. Caracteristicas de la celda contenedor de suelo.

Material Volumen Diametro Diametro Peso sin Peso total

interno externo aditamentos

cm?® cm cm gr gr

Acrilico 2.79 3,90 5.10 139.08 152.12

De igual forma en la figura B.3 se muestra una representacién esquematica y
fotografica de los pozos anddico y catddico, mismos que contendran el electrolito
responsable de saturar la muestra de suelo y los electrodos donde se efectuaran

las reacciones de electrolisis.

Pozos anddico y catédico

Figura B.3. Representacion esquematica y fotografia correspondiente al pozo
anddico y catddico de la celda tipo electrdlisis.

El pozo anddico y catédico consta basicamente de un cilindro de acrilico con
diametro de (3.9 x 3) cm de longitud, provisto de una cuerda en uno de los
extremos del cilindro y una pared rigida del mismo material. Ademas, cuenta con
dos olivas de teflon que sirven como elementos para la entrada y salida del
liquido.
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La tabla B.3 muestra las principales caracteristicas de la celda contenedor de

suelo.

Tabla B.3. Caracteristicas de los pozos anddico y catédico.

Volumen Peso sin Pesocon Diametro Diametro

aditamentos aditamentos interno externo

cm ar ar cm cm

Pozo 47.78 48.28 61.15 3.90 5.10
anodico

Pozo 47.78 46.17 63.21 3.90 5.10
catédico

1.5.2.3 Aditamentos y accesorios para celda

Asi como el acrilico constituyen la base estructural del cuerpo de la celda, los
accesorios son los responsables del correcto funcionamiento de la misma.

Dentro de los accesorios se encuentran los tapones y las olivas, elementos que
en su conjunto permiten el libre acceso de las soluciones en los pozos anédico y
catodico, ademas de permitir el acceso para la toma de muestras y el monitoreo

de las variables de interés.

En la siguiente tabla B.4, se muestran los diferentes accesorios empleados en la

celda asi como los materiales empleados para su fabricacion.

Tabla B.4. Caracteristicas de los accesorios.

Seccion de la celda. Material.

Tapones Teflon
olivas Teflén
Empaques Neopreno
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Una representacion esquematica y fotografica correspondiente a los tapones y a
las olivas de teflon se presenta en las figuras B.4 y B.5 respectivamente.

Se utilizd Teflon para la elaboracion de los accesorios, porque es sin duda el
material que ofrece el mayor numero de posibilidades de aplicacion. Ademas, su
estado puro e inerte le ofrece una incomparable resistencia al agua, a los gases,
a los solventes, a los acidos, a los alcalis, y a otros reactivos. Su resistencia a la

ruptura. Ademas es resistente a la mayoria de los solventes organicos (24).

Tapones

S ERIU L

Figura B.4. Representacion esquematica y fotografia correspondiente a los

tapones de la celda tipo electrdlisis.

Las caracteristicas de los tapones utilizados en el dispositivo tipo celda de

electrolisis se presentan en la tabla B.5.

Tabla B.5. Principales caracteristicas de los tapones de teflon.
Material Altura Diametro  Diametro  Peso total

externo interno

Tapon cm cm cm ar
Teflon 2.79 0.77 0.43 4.22
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Olivas

Figura B.5. Representacidén esquematica y fotografia correspondiente a las

olivas de teflon de la celda tipo electrolisis

La tabla B.6, muestra algunas caracteristicas de las olivas utilizadas en el

dispositivo tipo celda de electrolisis.

Tabla B.6.Caracteristicas de las olivas de teflon.
Material Altura Diametro Diametro Peso total

externo interno

Oliva cm cm cm ar
Teflén 2.79 0.77 0.43 4.22

Otro de los accesorios importantes es sin lugar a dudas los empaques, debido a
que son los responsables de mantener la hermeticidad del dispositivo evitando
fugas y por consecuencia pérdida de material de interés.

Los empaques fueron contemplados en tres puntos de la celda de electrdlisis, el
primero se sitta en la unibn de ensamble entre los pozos y la camara

contenedor de suelo, el segundo ubicado en los puertos de muestreo y
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finalmente el ubicado en la entrada de los electrodos, garantizando asi la
funcionalidad y completa hermeticidad de la celda.

En la figura B.6, se muestra un esquema de los empaques disefiados y su

respectiva visualizacién fotografica.

Figura B.6. Representacidbn esquematica y fotografia correspondiente a los

empaques empleados en la celda tipo electrdlisis.
Se utilizaron empaques de neopreno (policloropropeno) debido a que es un
plastico de alvéolos cerrados con una base de caucho de cloropropeno cuyas

propiedades y caracteristicas se muestran en la siguiente tabla B.7.

Tabla B.7. Principales caracteristicas de los empaques de neopreno.

Material Diametro  Diametro Ancho Peso total
externo interno

Empaque cm cm cm ar

Neopreno 0.66 0.27 0.18 0.069

Excelente capacidad de aislamiento, resistencia a agentes
atmosféricos y al ozono, buena resistencia al envejecimiento,
resistencia al agua marina y a muchos productos quimicos

resistencia a hongos y bacterias, entre otros.
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1.5.2.4 Agente filtrante

Como se ha mencionado, el papel filtro cumple con diferentes funciones en el

dispositivo, dentro de las mas relevantes se encuentran:

a) Evitar el colapso de la masa de suelo hacia los pozos proporcionando una

barrera fisica entre el suelo y la solucion.

b) Permitir el libre paso del fluido y de las especies iénicas disueltas hacia el

suelo.

c) Retencién de los contaminantes organicos de interés para su posterior

extracciéon y analisis.

En este sentido, se optd por seleccionar un papel filiro elaborado de microfibra
de vidrio de borosilicatos, sin aglutinantes. Debido a que dentro de sus
principales caracteristicas se encuentran que soporta temperaturas de hasta
550°C, tiene una gran capacidad de carga, presenta una buena retencion de
particulas y sobre todo, mantiene su integridad operacional en presencia de

acidos, alcalis y la mayoria de los solventes organicos.

En la siguiente figura B.8 se muestra una representacién gréafica y fotografica del

elemento filtrante antes mencionado.

Murillo B. (2005) Tesis de Maestria. Departamento de Quimica. UAM.I. 135



Anexo B

Papel Filtro

Imagen tomada de Whatman INC.
Figura B.8. Representacion esquematica y fotografia correspondiente al

elemento filtrante empleados en la celda tipo electrdlisis.

La tabla 8 muestra las principales caracteristicas de los filtros utilizados en el

dispositivo tipo celda de electrdlisis.

Tabla B.8. Principales caracteristicas del agente filirante segun especificaciones
del fabricante.
Material Marca Diametro Ancho Peso total Tamano

externo de poro

Papel filtro ~ Whatman cm cm ar um
Fibra de GF/A 4.25 0.04 0.072 1.6
vidrio
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