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’
INTRODUCCION

Adn cuando las actividades petroleras desde su
nacionalizacién han sido detonadoras del desarrollo
econdmico, se tiene plena conciencia de dque s8se han
propiciado en paralelo algunos Iimpactos indeseables a las
regiones y ambientes en donde se establece y opera Petréleos
Mexicanos.

La contaminacién, se puede entender como la
introduccién al ambiente de una clerta sustancia en
cantidades tales, que se incremente su concentracién natural
y que exceda la capacidad del mismo para degradarla e
incorporarla a los ciclos de materia y energia.

El petréleo y sus derivados bé&sicos, al salirse del
proceso industrial por algin error de operacién, vuelven a
la naturaleza provocando un trastorno ecolégico, pero que es
susceptible de regenerarse, debido, precisamente al origen
del mismo.

De lo anterior y en acuerdo con la polfitica ecolégica
del pais, se tiene contemplado que tantc en las actividades
bésicas, como en las de transformacién industrial, de
transporte y comercializacién, sean tomadas en cuenta una
serie de medidas de restauracién de los ecosistemas, en las
zonae donde esta industria se encuentre asentada,

Nuestro pais ha establecido una serie de lineamientos,
reglamentos y normas en materia de proteccién al ambiente,

cuyo cumplimiento debe ser, mds que una obligacién, una



cuestién de conciencia en todos los habitantes gque lo
conformamos .

Con base en este marco legal, que seré presentado de
una forma muy general, pero destacando lo que concierne a la
generacién, manejo, tratamiento y disposicién £final de
residuos peligrosos, Be establece como objetivo de este
trabajo el mostrar la problemdtica y plantear una
alternativa de solucién para la contaminacién que se produce
en las instalaciones del 4&rea comercial de Petréleos
Mexicanos, cuando en un centro de trabajo determinado, el
procedimiento operativo normal, indica que un tangue
destinado al almacenamiento de producto Diesel, debe ser
puesto fuera de operacién por necesitar mantenimiento o para
ser cambiado de asignacién, es entonces que, al efectuar los
trabajos de limpieza, son desalojados del mismo lodos y
residuos s6lidos que, por su alta concentracién en aceite,
se catalogan como peligrosos.

La Normatividad presenta varias opciones a las empresas
gue generan estos residuos, como son:

- Dar una disposicién final dentro de un 4rea de
confinamiento controlado a todo residuo que se
genere.

- Entregar a una empresa especializada para su
tratamiento o disposicién final, todos los
residuos generados por la propia.

- Que la misma empresa que los genera, efectie

el tratamiento de los residuos.



Cualquier variante que se escoja, lleva en paralelo el
trdmite de solicitud de autorizacién ante la instancia
correspondiente que es, para estos casos, la Secretarfa de
Desarrollo Social y la Procuraduria Federal de Proteccién al
Ambiente.

La alternativa que se plantea en este estudio, es la de
dar un tratamiento de estabilizacién o degradacién al aceite
que contiene el sedimento, bajo la pauta de sistemas
estadipticos de optimizacién, que permitan encontrar las
condiciones mds favorables para reducir la concentracién de
grasas Yy de aceites en los lodos, eliminande su
caracteristica de peligrosidad.

Uno de los procedimientos que m4s ha aplicado Petréleos
Mexicanos para regenerar suelos afectados por derrame de
hidrocarburos ¢ eedimentos extraidos de tanques, es el
tratamiento con Oxido de Calcio, (cal viva) y es
precisamente é&ste, el métods por el que se ha optado,
programéndose los experimentos segiin la aplicacién de los
sistemas "Simplex" y de exploracién de la "Superficie de

Respuesta®.
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capiTULO I

1.1 GENERALIDADES SOBRE LA LEGISLACION AMBIENTAL

La Constitucién Politica de los Estados Unidos
Mexicanos, contempla en el T{tulo primero, Capitulo I,
relativo a las Garantias Individuales en el Articulo 27, lo
siguiente: "La propiedad de las tierras y aguas comprendidas
dentro de los limites del territorio nacional, corresponden
originalmente a la naci6én... En consecuencia, se dictarén
las medidas necesarias... para presentar Yy restaurar el

equilibrio ecolégiceo...”

Las leyes en materia ambiental, constituyen el
instrumento juridico que tiene como objeto fundamental,
regular los problemas de evaluacién, prevencién y control de

la contaminacién.

En nuestro pais este control se inicié en 1971, cuando
el Gobierno Federal emitidé la primera ley concerniente al
cuidado del entorno ecolégico denominada " Ley Federal para
Prevenir y Controlar la Contaminacién Ambiental*, la cual se
expidié el 12 de marzo de 1971 por el Congreso de la Unién y
se publicé en el Diario Oficial de la Federacién el dia 23
de marzo del nismo afio.

En 1982, esta ley fue derogada por la "Ley Federal de

Proteccién al Ambiente" publicada en el Diario Oficial de



la Federacién el dia 11 de enero de 1982, entrando en vigor
el dia 27 de enero del mismo afio.

El dia 3 de noviembre de 1987, el Ejecutivo Federal
envié a la Cémara de Diputados para su revisién la
iniciativa de "Ley General del Equilibrio Ecolégico y la
Proteccién al Ambiente", siendo aprobada el dia 8 de
diciembre de 1987, entrando en vigor el dia lo. de marzo de
1988. La referida ley, fue emitida con fundamento a las
reformas de los Articulos 27 y 37, f£fraccién XXIX-G de
nuestra constitucién. Al entrar en vigor derogé la "Ley

Federal de Protecci6én al Ambiente".

Estd integrada por 194 articulos y 4 articulos
transitorios, divididos en 6 titulos que en total comprenden
26 capitulos y 6 secciones.

La esencia de esta ley contempla bésicamente 1los
siguientes aspectos:

- Se d& una participacién en todas las actividades
materia de esta ley a las entidades federativas y a las
autoridades estatales y municipales.

- Se amplfan los conceptos de ordenamiento ecolégico y
de impacto ambiental,

- Se incorpora con gran extensién el tema de la
preservacién de las &reas naturales, regulando con detalle
el aprovechamiento racional de los recursos.

- Se adopta el procedimiento de elaboracién de normas

técnicae ecolégicas en las distintas &reas de accién.



- Se aclaran ciertas confusiones que existfan en el
drea de prevencién y control de la contaminacién de aguas.

-~ Se promueve la participacién social en la formulacién
de politicas ecolégicas.

~ Se definen con claridad las 4reas de competencia y

los mecanismos y coordinacién entre las dependencias.

En el apéndice 1, se presenta un resumen de la

reglamentacidn,



1.2 PROBLEMATICA EN LAS INSTALACIONES PETROLERAS

DEL AREA COMERCIAL SOBRE LA GENERACION DE RESIDUOS.

Dentro de las instalaciones del &rea comercial de
Petréleos Mexicanos, no se desarrollan actividades que
conlleven un proceso de transformaci6én de materia prima o de
energia, simplemente, en estos centros de trabajo, son
almacenados vy distribuidos para su venta, productos
derivados del cracking catalftico del petrdleo, tales como
las gasolinas Nova y Magna Sin y combustibles como el
Diesel, Tractomex, Turbosina y Combustéleos.

Los productos gon recibidos a través de buque—tanques,
que, en la zona del Pacifico, son embarcados desde Salina
Cruz, Oaxaca, hasta las diferentes terminales maritimas,

Para referirnos en concreto a la zona Noroeste, los
hidrocarburos llegan a las terminales de Guaymas, Sonora y
Rosarito, Baja California Norte, de donde son distribuidos
por poliductos y auto-tanques, hacia Navojoa, Cd. Obregén,
Hermosillo, Magdalena, Nogales y Cananea, de la primera, y
Ensenada y Mexicali de la sequnda, cubriendo asi esta zona
de la Repiblica Mexicana.

Cuando el producto llega a una instalacién, es alojado
en un tangue de almacenamiento, de donde es sustraido segin
la necesidad de abastecimiento, para su distribucién ya sea
a otro centro de trabajo o finalmente a una estacién de
servicio concesionado (gasolinera).

Durante el sistema de tr&fico al que son sometidos los



hidrocarburos, arrastran consigo elementos ajenos a ellos,
tales como, tierras, 6xidos met&licos, silicatos, agua, etc.
los cuales se depositan en los fondos de los tanques de
almacenamiento atmosférico que los contienen. El agua y sus
sales disueltas son purgadas de) tanque al alcanzar un
cierto nivel y en este proceso se llevan por fuerza de
arrastre, una cierta cantidad de s6lidos, pero la mayor
parte se queda concentrada en el fondo.

Asi es como al paso del tiempo, cuando un tanque debe
ser sacado de operacién para entrar a mantenimiento o por
un cambio de asignaci6én (preparacién para almacenar un
producto diferente)}, en los trabajos de limpieza, se generan
gran cantidad de sedimentos, los cuales por su contenido de
hidrocarburos y/o plomo, se -consideran peligrosos y deben
recibir up tratamiento especial.

Los volimenes de lodo que se extraen de los tangues,
varian en gran magnitud entre una y otra situacién, pues
dependen de factores tan diferentes uno de otro, como:
tamafio del tanque, tieémpo que tiene en operacién, producto
almacenado y hasta de los medios en que ha sido
transportado, por lo que no puede establecerse un promedio
de cantidad de sedimentos en determinado periodo de tiempo.

Para el caso particular, en que se est& trabajando, los
sedimentos, fueron extrafdos de un tanque de almacenamiento
de Diesel de 55,000 BLS. ( 8, 745 000 1.) y del cual se

generaron aproximadamente 35 metros cGbicos de lodos.
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CAPITULO 1II

DESCRIPCICN DEL TRATAMIENTO

Las tierras contaminadas con hidrocarburos, han sido
tratadas con 6xido de calcic desde hace aproximadamente una
década, en trabajos que la empresa ha efectuado para
‘restaurar terrenos afectados por derrames y aungue el uso de
este reactivo estd fundamentado en investigacién empirica,
los resultados de la remocién de aceites son bastante
aceptables, tomando en cuenta el costo del reactivo, y la
facilidad de su aplicacién (mezclado), por lo que, después de
algin tiempo de estarlo aplicando en restauraciones, se
inici6é su uso para la inactivacién de lodos o sedimentos que
presentan un alto contenido de aceite como unico
contaminante y que se consideran peligrosos, segin el
criterio que se aplica con la Norma Técnica Ecol6gica
NTE~ CRP- 001/88.

La reaccién que se desarrolla entre:
AGUA + SEDIMENTO + deDO DE CALCIO

Resulta de indole exotérmica y en ella se libera vapor
de agua y biéxido de carbono.

Tras la oxidacién de los hidrocarburos, queda un
remanente de aceite que no afecta de manera relativa el
entorno, pues la peligrosidad al medic ambiente de una
tierra impregnada de aceite estriba en la impermeabilizacién

que ocasiona en el terreno, formando una barrera que impide



la penetracién de nutrientes al subsuelo, y aungue existe
biodegradacién de los productos orgéanicos que componen esa
barrera, ésta no ocurre en un tiempo lo suficientemente
corto, de ahi que los lodos ¢ sedimentos aceitosos no deben
ser depositados en terrenos, sin recibir el tratamiento
correspondiente.

para la aplicacién del tratamiento de Oxido de
Calcio en grandes volumenes, se utiliza un equipo de mezcla,
de los disefiados para la preparacién de concreto hidratlico,
donde se alimentan loe tres elementos, de acuerdo a la
proporcién adecuada, encontrada en los experimentos de
laboratorio.

Actualmente, Petr6leos Mexicanos tiene en estudio
otro método encaminado a minimizar la contaminacién
ocasionada por residuoes aceitosos, consistente en una
centrifugacién de los mismos, hasta extraer de ellos todo el
contenido de aceite, devolviendo éste al proceso y dejando
como residuo, tierras sin caracteristicas de peligrosidad.

Este método, ademds de ser muy costoso, ain no se ha
autorizado oficialmente para ser aplicado, motivo por el

cual no se consideré para este trabajo.
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CAPITULO 1II

’
3.1 GENERALIDADEE SOBRE EL METODO SIMPLEX EVOP.

Al iniciar la biusqueda del mejor arreglo de variables
para optimizar el tratamiento de residuos, se hace uso del
método simplex, pues presenta la ventaja de que, con un
minimo de experimentos, se pueden observar las condiciones en
que el rendimiento llega a zonas favorables, de acuerdo a lo
que cada experimentador pretenda.

~ Para determinar los experimentos a realizar se debe
tomar en cuenta:

1.~ Cudles son las variables independientes que van a
estudiarse.

2.- Cuél variable dependiente se va a optimizar.

3.~ El establecimiento de los limites para las
variables independientes

4.- Las condiciones iniciales para los experimentos.

- Segin esta técnica, el numero de experimentos queda
determinado por la siguiente matriz.

EXPERIMENTO VARIABLES
NUM. X3 X X3 Xgo o Xn

1 ~A) ) -A3 LY P -An

2 +hy ~A -A3 R4, ., -An

3 0 +2h;  -Ag ~h4. ., -Ap

4 0 0 +3A3 Y -Ap

5 0 0 0 +4A4 ~Rp

n+l 0 0 0 0 ... +ndy



DONDE:
n = nimero de variables independientes.

Aj- variacién de la variable A sobre el punto inicial.

- Después de realizar los experimentos que determina la
matriz de diseflo, el método indica que debe reflejarse el
punto que haya resultado menos favorable, para ésto, se
efectian los siguientes c&lculos:

1.- Desechando el punto mds desfavorable, se calcula el
promedio de los valores de las variables que se han

aceptado, de la manera siguiente:

bl
]
neas

i=1 Xj

n cea3a1
2.~ El valor promedio obtenido se duplica, para
restarle posteriormente, el valor de la variable
independiente que se estd desechando (Xy) este valor

corresponderd a la nueva condicién del experimento.
Xpty = 2%; - Xp ...3.2

3.- Se efectia el nuevo experimento, obteniéndose el
valor para la variable dependiente o variable respuesta y se
compara éste con los efectuados en el primer ciclo,

observando si el resultado es m&s favorable.

Se continia reflejando puntos hasta considerar que la
variable respuesta se adecia al propésito del

experimentador.



3.2 GENERALIDADES SOBRE EL METODO SUPERFICIE DE RESPUESTA.

La metodologia de superficies de respuesta, es un
conjunto de técnicas matemdticas y estadisticas utiles para
modelar y analizar problemas en los cuales una respuesta de
interés es influida por varias variables, siendo el objetivo
optimizar esta respuesta. MatemAticamente, es posible

representar lo anterior de la siguiente manera:

Y = £ (X, X2, ... ¥p) + E ...3.3

DONDE: Y = Rendimiento 6 variable respuesta que se
pretende optimizar.

Xy1.X2,...Xy = Variables independientes determinantes
del experimento.

E = Error 6 variabilidad observado en la
variable respuesta Y.

Este método resulta recomendable en las cercanias del
puntc 6ptimo, pues asi s6lo serd necesario efectuar un
minimo de experimentos, para lograr un buen resultado a

partir del disefio original.

Por lo que, para iniclar es importante definir:
1.- Las variables independientes.
2.~ El punto de referencia o inicio.

3.~ El rango de variabilidad que va a manejarse.



Partiendo de lo anterior, se hace uso de un diseiio
Octagonal llamado compuesto de segundo orden, (ver figura
3.1), cuya informacién se utiliza para obtener

matem&ticamente la superficie de respuesta.

En la mayor parte de los casos, la forma de la relacién
entre la respuesta y las variables independientes se
desconoce, por ello, el primer paso consiste en
determinar una aproximacién apropiada a la relacién de la

funcién real entre *Y" y las mencionadas variables.

El modelo que con mayor facilidad se adapta en la
generalidad de 1los casos cuando se trabaja con dos
variables, como en el presente trabajo, es el polinomio de
segundo orden de la serie de Taylor.

2 2
Y = bg +bjX; + byXp + b3XiXp + by X1 + bsXy + E L0 3.4
donde:
bg » b1 , by , b3 , bsg , bs = coeficientes a determinar.
Establecida la ecuacién, para disefiar los experimentos,

es necesario descodificar las variables X; y X;, esto se

efectta por medio de la siguiente ecuacién:

X = X~ a cre 3.5




donde:

X = variable codificada

x = valor operacional de la variable
a = origen {valor operacional)

A = incremento deseado

Después de efectuar los experimentos se procede a
evaluar los coeficientes de regresién, usando para ello el
método de minimos cuadrades, minimizando el error que existe
entre la variable respuesta te6rica, “Y" y la variable

respuesta obtenida experimentalmente, "Yo".

* Debido a lo elaborado de los célculos, éstos se

presentan en el apéndice 2.
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FIGURA 3.1 DIAGHAMA DEL DISERO OCTAGONAL
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cAPITULO IV
4.1 DETERHINACIdN DE GRASAS Y ACEITES EN LA MUESTRR ORIGINAL

El mantenimiento general del tanque de almacenamiento
de Diesel del cual se generaron los residuos aceitosos que
se utilizaron para este trabajo, produjo 35 metros cdbicos
de ellos, mismos que fueron depositados provisionalmente en
tambores de 200 litros.

El muestreo se realizé teniendo el cuidado de mantener

la representatividad de 1la muestra y se procedié a
efectuarle los andlisis preliminares de grasas y aceites,
que constituyen para esta experiencia, la técnica con
que sge determiné, adem&s, la variable respuesta. La técnica
a la que se hace referencia es la Norma Oficial Mexicana NOM
- AA -—5 ~1980, misma que se presenta en el!apéndice 3.
El procedimiento que marca esta Norma, sirve para determinar
Grasas y Aceites en aguas, pero se ha adaptado para el
andlisis en residuos. Dicha adaptacién se presenta en el
mismo apéndice.

A continuacién se muestran los resultados:

MUESTRA CONTENIDO DE GRASAS Y ACEITES (g /kq)
1 439,74
2 387.81
3 398,15
4 414,63

5 402,17 PROMEDIO = 408.50

22



4.2 DISERO EXPERIMENTAL DE ACUERDO AL HéTODO SIMPLEX.
Se ha escogido como variable independiente del proceso:

X3 = tiempo de reaccidén (minutos)

[

X2 agua afiadida (% en peso).

6xido de calcio afladido (% en peso).

[

X3
Y como variable dependiente 6 variable respuesta:
Y = % de grasas y aceites estabilizados en la reaccién,

en relacién con los contenidos en la muestra original.

Como se describe en el apéndice 3, el valor que se
obtiene después del anélisis, se transforma a porcentaije de
la siguiente forma:

Y = 100 - (B/A) (100)

donde:

A = contenido de grasas y aceites en la muestra
original (g/kg).

B = contenido de grasas y aceites en la muestra

después del tratamiento (g/kg).

23



Se escoge como punto de origen 6 valores iniciales de

las variables las siguientes condiciones:
X1 = 15 minutos
X2 = 15% en peso de Hy0 afiadida.

X3 = 150% en peso de Ca0 afadido.

y como limite o rango de variacién:

—
Para tiempo de reaccién AX) = + 20 minutos
Para porcentaje de Hp0  AXp; = + 45%
para porcentaje de Ca0  AX3 = + 200%

Al definir tres variables dependientes, la matriz de

disefio para este experimento queda asi:

EXPERIMENTO VARIABLES

# X1 X3 X3

1 -Ay A -A3

2 +A1 -Az -A3

3 0 +2A5 -A3

4 0 0 +3A3

J

donde:

Aj = Variacién de la variable A sobre el

valor inicial.

24
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De acuerdo a lo anterior, la variabilidad queda,

Para Xj:
de ~A; a A} 6 lo que es igual 2A;

siendo el limite de 20 minutos, entonces:

271 = 20

A1 = 10 minutos

Para Xj:

de -A; a 2R, 6 lo que es igual 3Aj,

siendo el limite de 45% en peso de Hy0, entonces:
37y = 45
Ay = 15% en peso de Hy 0

Para X3 @

de -A3 & 3R3 6 lo que el igual 4A3

siendo el limite de 200% en peso de CaO, entonces:

473 = 200

A3 = 50% en peso de CaO



Definidas las condiciones de experimentacién y aplicando la

matriz de diseflo, finalmente se tiene:

X1 X2 X3
EXPERIMENTO TIEMPO DE % EN PESO % EN PESO
REACCION H20 Ca0
1 15 -~ 10 = 5 15 =15 = 0 150 - 50 = 100
2 15 + 10 = 25| 15 -15 = 0 150 ~ 50 = 100
3 15 15 +30 =45 150 - 50 = 100|
4 15 15 150 + 200= 350

Los resultados

encontrados después de efectuar los

experimentos se muestran en la siguiente tabla:

CONCENTRACION DE "y
EXPERIMENTO GRASAS Y ACEITES $ DEG. Y A.
DESPUES DEL TRAT. ESTABILIZADO
(g /kg)
1 362.63 5.33
2 376.30 7.88
3 342.17 16.24
4 151.94 62.81

Como puede observarse, el punto mé&s desfavorable es el

# 1, por lo que le corresponde ser rechazado, para reflejar

un nuevo punto.

Los célculos de los nuevos valores de las

variables independientes se pueden ver en el apéndice 3.

26



Las condiciones y los resultados del nuevo experimento

son los siquientes:

X1 X3 X3 conc.de RE

EXPERIMENTO  (MIN) (% H20) (% Ca0) G.y A. (%)
(g /kg)

5 37,6 30 76676 173.26 57.58

Como no se ha mejorado nuestra variable respuesta, se
procede a reflejar el segundo punto de bajo rendimiento,

(ver cdlculo en apéndice 4). El nuevo disefio resulté asi:

Xy X2 X3 conc, de "y

EXPERIMENTO (M1N) (% H20) (% Ca0) G. yA. (%)
(g /kg)

6 16 66.67 377.7 118,79 70,92

De acuerdo a los resultados, el mejor experimento
corresponde al punto # 6, por lo que se considera, que las
condiciones de las variables independientes, son muy
apropiadas para ser utilizadas como punto de orlgen [}
inicio en la aplicacién del método de superficie de

respuesta.
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4.3 DISERO EXPERIMENTAL DE ACUERDO AL METODO

DE SUPERFICIE DE RESPUESTA.

Por observacién directa en trabajos de laboratorio
realizados anteriormente, se establece que, debido a la
rapidez de la reaccién, el tiempoc de mezcladoe no es una
variable determinante en el proceso, por lo que para
facilitar la aplicacié6n del método, se determinan s6lo dos
variables independientes, siendo éstas los porcentajes en
peso de agua y 6xido de calcio con que serdn tratados los
residuos aceitosos, fijando el tiempo de reaccién o tiempo

de mezclado en 15 minutos. De esta forma se tiene que:

X3 = % EN PESO DE Hp0 ANADIDA.

X2 = % EN PESO DE CaO ANADIDO.

NOTA: Los porcentajes de X3 Y Xy, son relativos al

peso del residuo a tratar.

El punto central 6 de inicio de la proyeccién de la
superficie de respuesta cuadrdtica, quedé establecido con
los experimentos llevados a cabo, de acuerdo al método

Simplex.

X3 = 65 % EN PESO H,0 ANADIDA.

X3 = 375 % EN PESO a0 ANADIDO.



Quedando fijo el tiempo de reaccién para todos los

experimentos.

El rango de variabilidad gue se manejara sera de:

_ Puz2o - 65
17—

despejando:

Pyao = X3 (10) + 65

Xy = Peag - 375
50

despejando:
Pcap = X3 (50) + 375
Sustituyendo los puntos de la figura 3.1 en estas

foérmulas, se obtienen finalmente las condiciones 6 el disefio

del experimento, en sus valores operacionales:
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Pz O ¥tao
EXPERIMENTO X X2 ($8EN PESO) (3EN PESO)
1 0 0 65 375
2 1 1 75 425
3 -1 1 55 425
4 -1 -1 55 325
5 1 -1 75 325
6 iz 0 79.1 375
7 0 2 65 445.7
8 3 0 50.8 375
9 0 ¥z 65 304.3
Y los resultados obtenidos son:
1 H 3 4 5 6 7 8 9
KONC. DE
L. Y A.(G /KG) |119.98 59.39 61.77 146.5¢ 139.35 116.64 46.25 123.41 156.83
FRIMERA CORR.
KOHC, DE
L. Y A(G /KG) [119.12 5B.25 63.91 145.97 140.26 115.38 48.62 122.93 158.49
EEGUNDA CORR.
que transformados de acuerdo a la ecuacién 4.1 dan los
valores correspondientes a la variable respuesta "Y" para
cada experimento.
1 2 3 4 5 6 7 8 9
¥
PRINERA CORR. | 70.63 B5.46 B4.BB 6462  65.09 71.94 BA.67 69.79 61.75
Y
SEGUNOA CORR. | 70.84 B5.74 84,35 64.27  65.66 71.76 88.09 7010 61.20




En el apéndice 5 se encuentra la tabla de tabulacién de
sumatorias, cuyos datos son utilizados para aplicar las
ecuaciones de evaluacién (apéndice 2), de los coeficientes
de regresién by, by, by, b3y, by y bs, de la manera

siguiente:

by = Zyx) = 10.01 = 0.626
16

2
Xy

by = Z¥Xp; = 156,09 = 9.755
2 16
ZX2

by = IxX X, = 0,69 = -0.086

2 2
ZX1 X3

y un sistema de tres ecuaclones con tres incognitas:

2 2
2y = 3ZNbg + by ZX3 + by X2
2 2 4 2 2
EYXKy = bp EX3 +by 3Xg + bs ZX71 X2
2 2 2 2 4
IYXp = bg 32Xz +bg IX) Xz + bs IX3

3



que sustituyendo valores queda:

1325.64 = 18 by + 16 by + 16 bg
1168.05

16 bp + 24 by + 8 bg
1200.29 = 16 bg + 8 by + 24 bg

resolviendo encontramos:

by = 70.735
by = 0.630
bs = 2.645

finalmente la funcién queda determinada como:
2 2
Y= 70.735+0.626X1+9.755X-0.086X)X;+0.630X1+2.645X,
Derivando parcialmente la funcién con respecto a cada
una de las variables e igualando a cero, obtenemos un

sistema de dos ecuaciones con dos incégnitas, que

resolviendo, dan finalmente, el punto critico de la funcién.

Y = 0.626 - 0.086Xy + 1.26X; = 0

2

9.755 - 0.086X; + 5.29%3 = 0

it

X, -0.6234

it

X3 ~1.854

32



33

descodificando estos valores:

[§

Py o = (—0.6234)(10) + 65 Pcao = (~-1.858)(50) + 375

Pyp o = 58.77% en peso Hp0 Pcao = 282.30% en pesoc CaO

sustituyendo los valores de X; y Xz en la funcién encontrada
tenemos:

¥=70.735+(0.626) (~0.6234)+(9.755)(~-1.854)—(0,086)(~0.6234)
(—1.854)+(0.630)(—-0.6234% +(2.545)(-1.es4")’

Y = 61.49% DE GRASAS Y ACEITES ESTABILIZADA.

Para determinar si este punto es un mdximo, un minimo 6

un punto de inflexi6n, se evalda la matriz de Hesa para la

funcién. 5y 5ty
3 x‘7 6 XXy
8%y By
6 X1 Xy 5%
B2 . 1.26
5 X] 1.26 ~0.086
H=
2y, 7 = 5.29 -0.086 5.29
§ %! -0 .
8 ._0.086
6 XX,

H= 6.6654 ~ 0.0074 = 6.658



El valor positivo obtenido por esta matriz, indica que

se trata de una colina invertida, ya que la segunda derivada

2
X1

(=
<

l

o

al ser positiva indica un minimo y la matriz de Hess,

también positiva, indica la forma de una colina.

Resulta conveniente entonces, estudiar la gréfica de
esta funcién, para observar en gque regién se encuentra

localizado él o los puntos mé&ximos para la misma.

La grdfica de la superficie de respuesta se presenta a

continuacién en la figqura 4.3.1.
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DISCUSION DE RESULTADOS



’
DISCUSION DE RESULTADOS

Tréds la observacién directa de la gréfica, se detecta

una amplia regién de alto rendimiento en:
X; = DESDE -2.0 a 2.0 DESDE 45% a 85% de Hz0
X2 = ENTRE 1,5 y 2.0 ENTRE 450% y 475% de Ca0

Esto se constaté numéricamente, como puede verse en la

siguiente tabla:

Xy = -2 X =2

Xy Y ¥
2.0 102.44 104.25
1.5 92.84 94.83
1.0 84.58 96.74
0.5 77.63 79.95
-0.0 72,003 74.51
~0.5 67.01 70.38
-1.0 64.72 67.57
-1.5 63.06 66.08
~2.0 62.73 65.92

La regién que se menciona, se encuentra en la grafica
delimitada entre las lineas de Y =95 y Y = 100, que

corresponden a los dos primeros renglones de valores de la
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tabla.
Con la finalidad de observar las diferencias entre las
pruebas esperimentales y el comportamiento de la funcién, se

efectusé la evaluacién del error medio.

2 2
Y = 70.735+ 0.626X)+ 9.755X~ 0.086 XyXo+ 0.630 X3+ 2.645Xp

X1 X2 Yexp- Yealc. DIFERENCIA | DIFER.CUAD.
0 0 70.735 1 70.735 0.00 0.00
1 1 85,60 84,305 1.295 1.677

-1 1 84,615 | 83.225 1.39 1,932

-1 (-1 64.445 | 63,543 0.902 0.814
1] -1 65.75 64.967 0.783 0.613

V2 | o 71.85 72.880 ~1,03 1.061
0| V2 88.38 89,820 -1.44 2.074

-1 o 69.945 | 71.109 -1,164 1,355
o |-v2 61,4751 62.229 ~-0.754 0.569

£ 10,095
ERROR MEDIO CUAD. 1.1217

ERROR MEDIO 1.059

Al encontrarse una diferencia del orden de + 1.06,
podemos afirmar que la funcién es significativamente
confiable para deducir de ella la regi6n donde se observan
las condiciones mé&s recomendables para efectuar el
tratamiento, de forma tal, que logre degradarse mé&s del 95%
de contenido de grasas y aceites del sedimento y cumplir
asi{, con la Norma Técnica Ecolégica NTE — CRP -~ 001/88, que
marca "que un residuo es peligroso si contiene m&s del 5% de

aceites*”.
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COMENTARIOS

Al desarrollar este trabajo se ha pretendido
fundamentalmente, mostrar a grandes rasgos el marco legal
que en materia de Proteccién Ecolégica rige a nuestro Pais.
Los lineamientos que se han establecido, contemplan la
proteccién de los tres elementos vitales para la existencia
y desarrollo de la raza humana: aire, agua, suelo.

Dentro de la empresa Petréleos Mexicanos, se han
implementado sistemas de control tendientes a abatir la
contaminacién de los tres elementos mencionados y el abordar
el tema de tratamiento para residuos aceitosos, obedece a
que, dentro de las actividades petroleras que tienen lugar en
la zona Pacifico Norte, una de 1las problemiticas mas
relevantes en materia ambiental que puede observarse es
precisamente la generacién de lodos o residuos peligrosos.

El tratamiento de estos sedimentos con Oxido de Calcio,
se ha efectuado de forma netamente empirica y no estéd
sistematizado en todas las instalaciones, de hecho, el
llevarlo a la practica para estabilizar volimenes muy
grandes de lodos (del orden de los 100 m cabicos), puede
llegar a constituirse una tarea complicada, ademds que se
obtiene un residuo que,aunque no presenta ya caracteristicas
de peligrosidad, de acuerdo a la Norma, NTE-CRP-002/88, ha
aumentado en dos, tres o mds veces su volumen, por lo que se
contindan buscando métodos que resulten més précticos, gque

sean efectivos y que no presenten un fuerte impacto en la
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economia.

Toda vez que ha sido necesario aplicar este
tratamiento, la proporcién adecuada de residuo - agua -
6xido de calcio, se determina con dos o tres pruebas de
laboratorio, que dan por resultado en la mayoria de los
casos, se utilice una concentracién sobrada de 6xido de
calcio; y aungque el residuo final no se constituye como un
contaminante, el proceso en 8i no puede considerarse cémo
6ptimo para el caso que se trate.

La optimizacién mediante un procedimiento estadistico
como la efectuada para este trabajo, muestra que no es
necesario invertir demasiado tiempo y costo para el
desarrollo de las pruebas en forma sistemdtica, logrando por
resultado que la proporcién que se busca sea, por supuesto, la
mis econémica, que permita una estabilizacién de los aceites

hasta una condicién de NO peligrosidad.

Se ha tratado de demostrar cémo en un solo aspecto de
la actividad petrolera, como es la operacién de una planta
de almacenamiento y distribuci6n, se presentan problemas
ambientales que deben eser resueltos y atacados de acuerdo a
la normatividad.

Asi pues, dentro de la industria del petrélec y dentro
de la industria en general, cuando las operaciones normales
estén ocasionando contaminacién, siempre hay un‘ apartado de
la ley qué contemplard la correccién del problema.

Por tanto, no debe olvidarse dentro del trabajo del
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Ingeniero Quimico, que al desarrollar un proceso, ademés de

buscar eficiencia, economia y rapidez, también debe

proyectarse para que no se produzcan impactos negativos al

medio ambiente.
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CONCLUSIONES

Gra&ficamente, laes regiones de Y=95 y Y=100 corresponden
a lineas casi rectas horizontales, que van desde -2.0 hasta
2.0 en X1, 6 sea desde un 45% hasta 85% en peso de agua y de
1.5 a 1.8 en X3 6 lo que es lo mismo, de 455 a 465% en peso
de Ca0O.
Sobre la regién de Y=95%, si se toman valores bajos de
X3, tendrifa que aumentarse ligeramente el valor para X, y
como, después de todo, econdmicamente es mejor aumentar la
proporcién de aqua gque de Oxido de Calcio, lo mas
conveniente es trabajar en el extremo derecho de la gréfica,
o sea, en X3 = 2.0.
De lo anterior se establece que para este caso, las
condiciones idéneas para aplicar el tratamiento son:
X1 = 2,0 <4————>» B85% en peso de Hy0 afadida.
Xy = 1.6 S—m——p 455% en peso de CaO afladido
sobre el peso del residuo original

Tiempo de reaccién = 15 minutos.

Se hace la aclaracion de que las condiciones se aplican
s6lo a este caso, porque no todos los sedimentos se obtienen
con las mismas caracteristicas de contenido de aceite y
humedad.

Si un sedimento proveniente de un tangue de
almacenamiento de producto como Diesel, Tractomex o Gasolina

Magna - SIN, - se observa en condiciones aproximadamente
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similares a las de este estudio, s{ podria aplicarse el
procedimiento aqui descrito, pero de no ser asi, partiendo
del origen propuesto por el método Simplex, s6lo tendrian
que desarrollarse las ocho pruebas del método de Superficie
de respuesta cuadrédtica.

Como una aclaracién final, este tratamiento NO es
aplicable a los sedimentos provenientes de tanques que
almacenan gasolina Nova, pues éstos contienen Tetraetilo de
Plomo como contaminante adicional y debe efectuarse un

tratamiento diferente para eliminarlo o estabilizarle.
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APENDICE I

/
TITULO PRIMERO.,~ Se contemplan bdsicamente
disposiciones generales y consta de 5 capitulos, abarcando
los primeros 43 artfculos de la Ley, en los que se

eatablecen los lineamientos bé&sicos.

- Normas preliminares.

Concurrencia entre la Federacién, las entidades
federativas y los municipios.

- Atribuciones de la Secretaria y coordinacién
entre las dependencias y entidades de 1la
administracién piblica federal.

~ Politica ecolégica.

Instrumentos de la Politica ecoldgica.

‘
TITULO SEGUNDO. - En este capitulo se enmarca todo
lo relativo a las Areas Naturales Protegidas y consta de 3
capitulos que van desde el Articulo 44 al 87 de la Ley.

Estos capitulos hacen mencién a lo siguiente:

- Categorias, declaratorias y ordenamiento de 4&reas
naturales protegidas.
- Sistema Nacional de Areas Naturales Protegidas.

~ Flora y Fauna silvestres y acuaticas.
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TITULO TERCERO.— Se establecen los lineamientos para el
aprovechamiento racional de los elementos naturales; el tema
es tratado en 3 capitulos comprendidos desde el Articulo 88

al 109 de la Ley, observédndose en ellos lo siguiente:

~ Aprovechamiento racional del agua y los ecosistemas
acu4ticos.

-~ Aprovechamiento racional del suelo y sus recursos.

- Efectos de la exploracién y explotacién de los

recursos no renovables en el equilibrio ecolégico,

/
TITULO CUARTO.— Relativo a la Proteccién del Ambiente,
este titulo consta de 7 capitulos que van del Articulo 110

al 156 de la Ley, a continuacién, una descripcién de ellos:

-~ Prevencién y control de la contaminacién del agua y
de la atmésfera.

- Prevencién y control de la contaminaci6én del agua y
de los ecosistemas acuéticos,

- Prevencién y control de la contaminacién del suelo.

- Materiales y Residuos peligrosos.

- Energfa Nuclear.

-~ Ruido, Vibraciones, Energia Térmica y Luminica,

Olores y Contaminacién visual.

,
TITULO QUINTO.- Relativo a la participacién social,

consta de un capitulo tinico que comprende los Articulos 157
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al 159 y en ellos se establecen procedimientos encaminados a
la promocién de acciones ecolégicas y la celebracién de

convenios de proteccién al ambiente.

TITULO SEXTO.- Designado comoc medidas de Control y de
Seguridad, y Sanciones, en este apartado se contemplan, 7
capitulos que van del Articulo 160 al 194, donde sge

egtablece lo siguiente:

Observancia de la Ley.
- Inspeccién y vigilancia.

~ Medidas de Segurridad.

Sanciones Administrativas.
- Recurso de Inconformidad.
~ De los delitos de orden federal.

- Denuncia popular.
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Los instrumentos de aplicacién de la Ley General de
Equilibrio Ecolégico y Proteccién al Ambiente se encuentran
asentados en 4 reglamentos, los cuales se nombran a

continuacién:

1.~ Reglamento de la Ley del Equilibrio Ecolégico y la
Proteccién al Ambiente en Materia de Impacto Ambiental;
publicado el 7 de junio de 1988,entrando en vigor al dia

siguiente.

2.- Reglamento de 1la Ley General del Equilibric
Ecolégico y 1la Proteccién al Ambiente en materia de
Prevenci6én y Control de la Contaminacién de la Atmésfera;
publicado el 25 de noviembre de 1988, entrando en vigor al
dia siguiente de su publicacién y comprende 52 articulos,

contenidos en 5 capitulos.

3.~ Reglamento de la Ley General del Equilibrio
Ecolégico y la Proteccién al Ambiente en materia de Residuos
Peligrosos; publicado el 25 de noviembre de 1988, entrando
en vigor al dia siguiente de su publicacién y comprende 63

articulos, contenidos en 5 capitulos.

4.~ Reglamento de la Ley General del Equilibrio
Ecol6gico y la Proteccién al Ambiente para la Prevenci6én y
Control ~de la ' Contaminacién Generada por vehiculos

automotores que circulan en el Distrito Federal y los
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municipios de la zona conurbada., publicado por el
Departamento del Distrito Federal el 25 de noviembre de
1988, entrando en vigor al dia siguiente y comprende 45

articulos, contenidos en 4 capitulos.

‘ Dentro del marco legal de la Legislacién Ambiental,
cabe seflalar que a la fecha continlan vigentes 2 Reglamentos

y la Ley de Aguas Nacionales.

~ Reglamento para la Prevencién y Control de la
Contaminacién de las Aguas, emitido por la Secretaria de
Agricultura y Recursos Hidréulicos el 29 de marzo de 1973.
Correspondiendo actualmente su aplicaci6n a la Comisién

Nacional del Agua.

- Reglamento para la Prevenci6én y Control de la
Contaminacién originada por la emisién de Ruido; emitido por
la Secretaria de Salubridad y Asistencia el 29 de noviembre
de 1982 y publicado en el Diario 0ficial el 6 de diciembre
del mismo afio. Actualmente su aplicacién le compete a la

Secretarfia de Desarrollo Social.

- Ley Federal de Aguas; emitida por la Secretaria de
Agricultura y Recursos Hidréulicos el 27 de noviembre de
1992 y publicada en el Diario Oficlal de la Federacién el
lo. de diciembre del mismo aflo, siendo competencia de la

Comisién Nacional del Agua su observancia.y aplicacién.
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Cabe hacer menci6én que para los efectos de aplicacién
de la normatividad, la propia Ley, contempla en su Ti{tulo I,
Capitulo V, Seccién VI, Articulo 36, la expedicién de Normas
Técnicas Ecolégicas, que definen los procedimientos a seguir
para la observacion de los lineamientos en todo el a&mbito de

la Ley.

Para el chbjetivo de este trabajo, es menester resaltar
el marco legal vigente en lo que concierne a los residuos
peligrosos, especificamente, la Ley, su Reglamento y las
Normas Técnicas Ecolégicas emitidas para el control de los
mencionados residuos.

La Ley General del Equilibrio Ecolégico y la Proteccién
al Ambiente, contempla dentro del Titulo Cuarto, denominado
"Protecci6én al Ambiente*, en el Capitulo V, denotado como
“Materiales y Residuos Peligrosos*, los articulos
comprendidos del 150 al 153, en los que se asientan los
fundamentos para su tratamiento, manejo y disposicién final,
ademé&s de designar a las entidades federales que habrén de
encargarse de vigilar la aplicacién de los ordenamientos.

Las Normas Técnicas Ecolégicas y el Reglamento de la
Ley General del Equilibrio Ecol6gico y la Proteccién al
Ambiente en materia de Residuos Peligrosos, constituyen los
instrumentos de los que se vale la Ley para definir
sistem&ticamente los procedimientos legales y de control

para cada situacién individual que se presente en los
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procesos de extraccién, beneficio, transformacién,
produccién, consumo, utilizacién y de servicio en los gque se

generen residuos.

A continuacién, ee nmencionan las Normas Técnicas
Ecolégicas expedidas para normar los procedimientos de
determinacién, caracterizacién, andlisis y confinamiento de
residuos peligrosos.

NTE -~ CRP - 001/88

Que establece los criterios para la determinacién de
residuos peligrosos y el listado de los mismos.

Se public6é en el Diario Oficial de la Federacién el dia

6 de junio de 1988.

NTE - CRP - 002/88

Que establece los procedimientos para llevar a cabo la
prueba de extraccién para determinar la toxicidad, al
ambiente, de un residuo.

Se publicé en el Diario Oficial de la Federacién el dia

14 de dicienbre de 1988.

NTE - CRP - 003/88

Que establece el procedimiento para determinar 1la
incompatibilidad entre dos ¢ md&s de los residuos
conseiderados como peligrosos por la Norma Técnica Ecolégica
NTE~ CRP—~ 002/88.

Se publicé en el Diario Oficial de la Federacién el dia
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14 de diciembre de 1988.

NTE ~ CRP - 008/88

Que establece los requisitos que deben reunir 1los
gitios destinados al confinamiento controlado de los
residuos peligrosos, excepto de los radiactivos.

Se public6é en el Diario Oficial de la Federacién el dia

6 de junio de 1988.

NTE - CRP - 009/89

Que establece loec requisitos para el diseflo vy
construccién de las obras complementarias de un
confinamiento controlado para residuos peligrosos.

Se publicé en el Diario Oficial de la Federaci6n el dia

8 de septiembre de 1989.

NTE - CRP - 010/88

Que establece los requisitos que deben observarse para
el disefio, construccién y operacién de celdas de
confinamiento controlado para residuos peligrosos
determinados por la Norma Técnica Ecolégica NTE-CRP~001/88.

Se publicé en el Diario Oficial de la Federacién el dia

14 de diciembre de 1988,
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APENDICE 1p

Determinacién matemdtica de los coeficientes de
regresidn.

La ecuacién de superficie de respuesta es:

Y = by + byX; + baXp + b3XjXy + b4X§ + b_r,Xg + E

Para la determinacién de los coeficientes, se hace uso
de un método que minimiza el error entre la variable
respuesta tedrica "Y" y la variable rspuesta experimental
“Ygu

error = ( Yg ~- Y )

se pretende que:
2 .
E= §$( Yy ~Y) = minimo
sustituyendo el valor de Y;
2 2 2
E = 3[ Yo - (bg +by X1 +by X3 +b3 Xj X3 +by X +bs X3)]

se deriva el error con respecto a cada uno de los

coeficientes y se iguala a cero:

2 2
[ = 23 (Y- bp— by X31- by X3 .. b3 X3X2- by Xj~bsX3)(-1)= 0
§bo
8 2 pox?
OB = 2% (Y- bp~ by X3- by X3~ b3 X3Xp— bgXi-— b5X2)(—x1)= 0
§by

; 2 2
i%__ = 23 (Y- bg~ by X3- bpXp— b3z X;Xp~ bsX;] — bsX3) (=X3)='0
b2
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2 2
§_§_ w2 T(Y- bp- b1X; -byXy -b3 XiXz -bgX; -bg Xz)(-X1X2)=0
&3

2 2 2
gbg = 2 3 (Y- bp- b1X) -byX; ~by X1Xy -bgX] -bg X3){(-X1) =
4

i
(=]

1
(=3

2 2. 2
8&)5 = 2 T (Y- bg- b1X3 -byXy -b3 X1X3 ~bgX] -bg Xp)(-X2)
5

resolviendo se tienen seis ecuaciones:

2 2
$Ygp = Nbg + by 2ZX3+ by ZTXz + b3 TX1X3 + by Exl +bg ZXZ

2 2 3 2
£YgX1= bp ZX; +by ZX; +bp TX)Xp +bjy IX1Xy + bg IX1 + bsiXiXs

2 2 2 3
SYoXz= bp ZXp +by ZX1Xp +bp ZX3 +bz IX1Xy +bg TX1X2 ths ITXKp

2 2 2.2
ZYpX1X2= by ZX1Xy +by T XXy +thy TX1X; +by IXyXp +
3 3
bs IX1X2 +bg TX1Xp

2 2 3 2 3 4 2 2
IYX] = bg IX7+by¥X] +by XXy +bz LX1Xp +bg EXq+bg X X3
2 2 2 3 3 2.2 4
TYXy = by EXZ +b12X1X2 +byTXy +b32x1x2 +bgZX1X3 +b5zX2

haciendo operaciones y eliminando los términos que son

igual a cero, gqueda:

2
EYO = Nbg + bySX; + bszXZZ
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2
Z¥pXy = by IXy

2
ZYgX2 =Dby I X
22
TYoX1X2 = b3ZX1Xp
2 2 4 22
ZYgX] = boZXy + bgZXy + bs¥X1X3
2 2 2.2 4
ZYoX2 = bp TX2 + peZXiXz + b5IXp

despejando queda:

Z¥p X1 ZYpX1Xa
by = by =
2 2 2
Z X Ex1 X2
2 Yo ¥
by =
2
2z X5

y un sistema de 3 ecuaciones con 3 incégnitas:

2 2
ZYp = Nbg + by TXy + bgTXp

2 2 4 22
ZYpX1 = bg X3 + by Z X1 + bg T X1Xg

2 2 .22 4
TYoXy = bg TXy + by ZXi1Xy + bg IXp
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APENDICE TIII

DETERMINACION DE GRASAS Y ACEITES

TRANSCRIPCIGON DE LA NORMA OFICIAL MEXICANA. NOM-AA-5-1980.
"ANKLISIS DE AGUAS. DETERMINACION DE GRASAS Y ACEITES".
(ESTA NORMA CANCELA A LA NOM-AA-5-1973). PUBLICADA EN EL
DIARIO OFICIAL EL 8 DE AGOSTO DE 1980.

1.~ OBJETIVO Y CAMPO DE APLICACION.

Esta Norma Oficial establece el método para determinar
el contenido de grasas y aceites en aguas potables,
superficiales o subterrdneas, de desechos domésticos o
industriales y salinas. El método es recomendable dentro de
un intervalo de 5 a 1000 mg/dm cibico (mg/l ) de materia

extractable.

2.~ REFERENCIAS.

La presente Norma se complementa con las siguientes
Normas Oficiales Mexicanas en vigor:
NOM-Z-1 "Sistema general de unidades de medida.
Sistema (SI) de unidades”.
NOM-BB~14 “Clasificacién y tamaflos nominales para
utensilios de vidrio usados en el laboratorio".

NOM-AR-3 “Aguas residuales. Muestreo®.
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3.- RESUMEN DEL METODO.

El método consiste en acidificar una muestra para
extraer las grasas y aceites en solucién, la grasa es
entonces separada por filtracién y extraida con un solvente
con ayuda del aparato Soxhlet, posteriormente se evapora el
solvente y 8e cuantifica gravimétricamente el material

extraido.

4.~ DEFINICIONES.

4.1 Agua Residual.

Es el liquido de composicién variada proveniente de
usos municipal, industrial, comercial, agricola, pecuario o
de cualquier otra {ndole, ya sea piblica o privada y que por
tal motivo haya sufrido degradaci6n o alteraciSn en su

calidad original.

5.~ APARATOS Y EQUIPOS.

5.1 MAparato de extraccién Soxhlet.

5.2 Placa de calentamiento, con control de
temperatura.

5.3 Bomba de vacfo u otra fuente de vacifo.

5.4 Estufa eléctrica, capaz de mantener 376 K (103°C).

5.5 Balanza analitica, con precisién de 0.1 mg.

5.6 Estufa de vacio con intervalo de 380 a 500 mm
de Hg. y control de temperatura.

5.7 Embudo Buchner de 12 cm de diédmetro.
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5.8 Material comin de laboratorio.

6.~ REACTIVOS Y MATERIALES.

Los reactivos que se mencionan, deben ser grado

analitico. Cuando se hable de agua se debe entender agua

destilada.

6.1 Acido clorhidrico concentrado o sulfirica.

6.2 Suspensién de tierra de diatoméceas-silice (Hyflo-
supercel o equivalente); 10 g/dm cibico (g/l) de
agua.

6.3 Hexano normal con punto de ebullicién de 342 K

(69°Cy 6 freén (1,1,2 tricloro-1,2,2 trifluoretanc) de

punto de ebullicién de 320.5 K (47.5°C).

6.4 Cartuchos de extraccién (thimbles).

6.5 Papel filtro de poro medioc y de licm de diadmetro,

6.6 Discos de tela de muselina de llcm de didmetro.

7.— MUESTREO Y ALMACENAMIENTO.

7.1 Es muy importante cuidar que la muestra sea

representativa, ya que las caracteristicas de las grasas
aceites es agruparse en las superficies de los cuerpos
agua, formando natas en determinadas zonas. El muestreo
hace con frascos de vidrioc de boca ancha, de un litro
capacidad, es conveniente llenar bien el frasco.

En caso de grasas y aceites flotantes, -la muestra

toma tnicamente de la pelicula superficial del agua.

Yy
de

se

de

se
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En caso de aceites emulsionados,la muestra se toma de
20 a 30 cm. de profundidad, cuando no haya mucha turbulencia
para asegurar una mayor representatividad.

7.2 Mantener preservada la muestra a un pH de 2 6
menor coh la adicién de 5 cm cibicos (ml ) de HCI
concentrado y en refrigeracién a 277 K (4°C), se recomienda

no almacenarla més de 24 horas.

8.— PROCEDIMIENTO.

8.1 Si la muestra no viene preservada, acidificar como
se indica en el inciso 7.2.

8.2 Preparar un filtro con el disco de tela de
muselina sobreponiéndole el disco de papel f£iltro, colocar
en el embudo Buchner, humedecer la tela y el papel.

8,3 Con ayuda del vacio, pasar aproximadamente 100 cm
clbicos (ml } de la suspensién de tierras de diatoméceas
(hasta la saturacién de los poros); se lava con un decimetro
cibico (litro) 6 menos de agua y aplicar el vacio hasta que
toda el agua haya sido filtrada.

8.4 Pasar la muestra acidificada a través del filtro
preparado, Aplicar el vacfo hasta que toda el agua haya sido
filtrada, recibiéndose en un matraz Kitazato de 2 decimetros
ctbicos (1 )

8,5 Con una pinza transferir a wun cartucho de
extraccién el papel filtro y el material adherido al disco
de tela. Limpiar las caras y el fondo del recipiente

colector, la tapa, y el embudo Buchner con pedazos de papel
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filtro remojado en el solvente que se va a usar teniendo -

cuidado de transferir todas las capas de grasa formadas, y
de recoger tode el material sé6lido, agregando los pedazos de
papel filtro dentro del cartucho de extraccién, evitando el
manejo manual.

8.6 El filtro del Kitazato es medido con una probeta
para cuantificar el volumen de muestra.

8.7 Colocar los cartuchos de extraccién en vasos de
precipitados, llevar a sequedad en una estufa eléctrica a
376 K (103°C) durante 30 minutos, colocar el cartucho en el
aparato de extraccién Soxhlet, con el matraz al cual

previamente se le ha determinado su masa.

NOTA: Identificar el numero de muestras en el vaso de

precipitado pero nunca marcar el cartucho.

8.8 Adicionar solvente al matraz hasta la mitad de su
capacidad. Colocar 1 cm de altura de algodén en la parte
superior del refrigerante. Dejar en reflujo durante 4 horas
a partir del primer ciclo de recirculacién, controlando las
condiciones de temperatura, hasta que de un ciclo cada 3
minutos aproximadamente. Una vez terminadc el tiempo de
reflujo vaciar y escurrir el solvente que queda en el
extractor al matraz.

8.9 Evaporar el solvente en bafio Marfa a 358 K (85°C)
y pasar el matraz a la estufa de vacio a una temperatura de
333 K (60°), durante 30 minutos.

8.10 Dejar enfriar el matraz en un desecador durante un
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periodode 30 minutos y determinar su masa.

8.11 Correr una prueba testigo en las mismas
condiciones gque e mencionan para unpa muestra, en los
incisos del 8.1 al 8.10.

9.~ CALCULOS Y RESULTADOS.

9.1 La cantidad de grasas y aceites se calcula por

medio de la siquiente férmula:
3 .
mg/dm (mg/l) de grasas y aceites = (M2 -~ M1) x 1000
v
Donde:

Ml = Masa del matraz vacio a masa congtante, en g .

M2 = Masa del matraz con muestra, en g

<
"

Volumen de muestra en cm. cibicos {(ml ).

NOTA: Si la prueba muestra residuo, deberd restarse a

la masa de grasa y aceite obtenido.

10.- APENDICE.
10.1 Observaciones.
10.1.1 Las muestrass no deben preservarse con

cloroformo o benzoato de sodioc cuande se vayan a hacer
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determinaciones de grasa.

10.1.2 Es preferible usar el triclorotrifluoretano
en virtud de que no es inflamable.

10.1.3 Se recomienda no usar muestras compuestas,

para la determinacién.

10.2 Bibliografia.

10.2.1 NOM - R -50 - 1977 Norma Oficial Mexicana
“Guia para la Redaccién, Estructuracién y Presentacién de
las Normas Oficiales Mexicanas".

10.2.2 Standard Methods for the Examination of Water
and Wastewater. American Health Association. American Water
Works Association, y Water Pollution Control Federation.
l4th. Edition.

10.2.3 British Standard 2690.- 1956. "Methods of
Testing Water used in Industry".

10.2.4 Instructivo para la toma y transporte de
muestras de agua para andlisis fisico-quimicos y
bacteriolégicos. la. Edici6n. Direccién General de Usos del

Agua y Prevencién de la Contaminacién .,

11.- CONCORDANCIA CON NCRMAS INTERNACIONALES.
No concuerda con ninguna por no existir Normas

Internacionales sobre el tema,

BTN TESS RO pegg
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ADAPTACION AL M¥TODO
- 8i se desea determinar la concentracién de grasas y
aceites de un material terroso, el procedimiento se sigue

del punto 8.8 en adelante.

- El tratamiento preliminar de la muestra consiste en

secarla hasta un 0.0% de humedad.

- La muestra seca, se pesa en balanza analftica con

exactitud de 0.1mg.
- Se envuelve perfectamente la muestra de peso conocido
en papel filtro y se coloca dentro de un cartucho de

extraccidn.

- Se introduce el cartucho en el aparato de extraccién

Soxhlet siguiendo la técnica, del punto 8.8 en adelante.

~ La cantidad de grasas y aceites se calcula por medio

de la siguiente férmula:

(9 /kg) DE GRASAS Y ACEITES = LEz:_;u_LLW_Q

- Donde:
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P; = peso del matraz vacfo a peso constante en g.

L]

M = peso de la muestra analizada.

NOTA: Para determinar el contenido

muestra tratada con Ca0, no se efectta

misma.

peso del matraz después de reflujo, en g.

de grasas

el secado

en

de

la
la

n
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APENDICE IV

En el capitulo 3, seccién 3.1, se describen los pasos a

seguir en el desarrollo de los calculos para reflejar un

nuevo punto.

- El punto menos favorable en los experimentos es el

# 1, entonces, para el punto # 5, queda:

Xy = 25+ 15 + 15 = 18.33
3
2¥Xy = 36.66
Xy = 36.66 -5 = 31.66
X, = _0+ 45 + 15 = 20
3
2% = 40
Xp = 40 -0 = 40
X3 = 100 + +. 350 = 183.33
3

2X3 = 366.66

X3 = 366.66 - 100 = 266.66



- El siguiente punto a rechazar es el # 2, por lo que

el experimento # 6, resulta:

X = 6 + 15 + 16 = 20.5
3
2%y = 41
XKy = 41 - 25 = 16
Xy = + +15 = 33.33
3
2%y = 66.67

Xz = 66.67 -0 = 66.67

X3 = 66.6 + 100 + 350 = 238.86

477.73

)
bl
W
[

X3 = 477.73 - 100 = 377.73
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APENDICE V

TABLA DE SUMATORIAS PARA EL ,CA'LCULD DE COEFICIENTES
DE REGRESION

EXPI X191 X2 Y x1{ et ¥y a2 lYNXp [Kixgl Y w2 ix LF

k) Gj 0} 70.6310 {0 g L] a {0 Q 0 [ o

2 {#1p4T] B5.46 ] |1 1 85.46 ) BS 46 | 85481 85,46 | B5.46 {1 1

3 j~1]ev| 84881 |1 (-BL.BA ) 64.88 (-BL.BBI Y BL.BS | 84.88 | 1 1

G et l~T) 66,62 11 11 1-64.62 (6462 | 64.62]1 64.62 | 64,62 | 1 1

65.89 |-65.89 (-65.89]1 65.89 | €5.69 {1 1

§ (+1-] 6589 11

s {Flaof novjzlopog! o o jo {uses| o fs o0
7 {o|® sser{oj2| o s o o o {wmsla o
8 '2‘ 0 69.79 | 2 |G |-98.70 g i 0 o 139.58 [ H 0 i 4
9 lo|€ evrsfolaf o {-w33{ o |0 o juws0 0 | 4
v {olof walofai o [ o {o [ o joio
20 ferfer] ms7e {1 [0 Jes7e | a5 | esraln | s | a5 i1 1
3 Jorfor] saas {1 {1 beess | sess [aeas|e | oeaas Leass 1) s
woferfer] sz {1 {1 beear eezr | earit | ewr |oenzr 1 | s

51 41 ]-1] 65.66 | 1 11 | 65.66 [-65.66 1-65.66 11 £5.66 } &65.66 - 1

i
o {T2] o] 776 | 2 {0 [or.es 0 0 [0 14352 0 4 i o
Iad ollZ} 8809 |0 |2 o [126.58 o )0 L] 176,181 4 ; 0
e (&) o} 01072 (0 [-99.14 [] 0 {8 10,20 [ ) i &
9 ol-€]| et.20]0 |2 o }-86.5% ¢ |0 0 122.40 | 0 ; &

[ L[] [rele ool Fos pow = 7

Bg = 70.7349

By = 0.6261
By = 9.7555
B3 = -0.08625
By = 0.6303
By = 2.6454
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