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RESUMEN

En este trabajo se investigo la desorcion de liodds suelos mediante lavados
disoluciones acuosas de ciclodextrineustancias capaces de formar complejos
inclusioncon contaminantes hidrofébic Los tipos de ciclodextrinas utilizadas fue!
a, B, Y v, las cuales contienen en sus estructuiclicas 6, 7 y 8 unidades (-D-

glucopiranosa, respectivamel

Para reatar este estudio se empled un suelo de uso agrdebimunicipio de Allend
en el estado de Morelos. A partir del cual se ganardos muestras: una denomin
como “suelo real” que contenia la totalidad dmateria organica la segunda muestra

asigrada como “sue modelo”que se obtuvo por la calcinacion de la materiarocge

En la primera parte de este trabajo se caracternizls suelos para observar
propiedades fisicoquimicas de las matrices soldas influencia en los estudios
adsorciondesorcion de lindano. En los estudios de caraeigdn se observo que |

suelos eran principalmente arenos

Se realiz6 un estudio preliminar de solubilidadrapte de lindano en disolucion
acuosas en ciclodextrinas, en donde se pudo olbsguealay-ciclodextrina fue la

sustancia que mejoro en 2.25 veces la solubiliormal de lindano en agt

Posteriormente, se estudio la adsorcion del linadamims suelos. En el suelo modelc
cantidad de lindano adsorbida fue 1.2 veces mayaroenparacion con el suelo re
evidenciandose el papel de la materia organical éenomeno de adsorcion de e

contaminante. El suelo real tenia un contenido aerna organica de 1.31 9
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Los estudios de desorcion de lindano se realizamlos dos suelos mediante lava
con disoluciones acuosas de las diferentes cictodag en un sistema por lote,
observandose que el suelo modelo permite una niggsorcion del contaminan
comparado con el suelo real. Ademasy-ciclodextrina resulté ser el aditivo g

mejora en mayor proporcion la solubilidad apareleidindano en agt.

Finalmente se hicieron estudios para identificar aracterizar los complejos
inclusion entrelas ciclodextrinas y el lindar empleandosda espectroscopia de
infrarrojo y la espdcofotometria de fluorescencia, siendo esta Ultimmgue permitic
obtene evidencias experimentalde la formacion de un complejo de inclusion e

las ciclodextrinas y el lindar



ABSTRACT

In this work the desorption of lindane from soileem washing them with cyclodext
aqueous solutions was studied. Cyclodextrins ardecutes capable of formir
inclusion complexes with hydrophobic substancesthis process the contamine
molecule ca enter into the cyclodextrin cavity. The typespélodextrins studied wel

a, B, andy, which have 6, 7, anda-D-glucopyranose units respective

The solil studied was obtained from Allende in thaté&of Morelos. Two samples we
obtained from itithe first, called “real soil”, contained the whaenount of organi
matter and the second one was named “model soiliictwwas obtained fror

calcinating the organic matt

As a first step, both soils were characted in order to observtheir physicochemical
propertiesand their influence in adsorpti-desorption studies. The results showed
both soils were principally sand

A preliminary study abouthe apparent lindane solubility in cyclodextrin aque
solutions was made. This study showhat y-cyclodextrin could improve lindar

solubility 2.25 times than its normal solubil

Lindane adsorptio in the soils was also stud. In model soil,the adsorbed lindane
amount was 1.2 times bigger ththat inreal soil, which had an organic m# content
of 1.31 %w.This gave evidence of the paper played by the @mhnic matter ir

adsorptiondesorption studie

Lindane desorption studies were performed in bats svhen washing them wi

cyclodextrins aqueous solutions in a batch systecould be observed that model <
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allowed a better contaminant desorption when coetpbtr real soi They-cyclodextrin
was the additive that could improved in a biggeyportion lindane apparent solubili

in water.

Finally, the inclusion complexes @ined which were formed by cyclodextrins a
lindane, were characteriid using fluorescence and infrared espectrophotonse
Fluorescace spectrophotome was the method that showed evidence of the form

of the inclusiorcomplexes formed betweeindaneand cyclodextrin:
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INTRODUCCION

En nuestro pais una de las principales actividadeadmicas es la agricultura, la ¢
se puede ver afectada por diversas plagas queultific e inclusodestruyen la
produccién. Una estrategia empleada para combstir groblematica es el uso

sustancias quimicas denominadas de manera gewoenal glaguicidas. Sin embarc
como consecuencia del uso desmedido de estas @astgnde la libre venta detos

compuestos en el pais, se ha generado la pra de residuosxicosen el ambienté!

Esta contaminacion se puede encontrar presentguers aubterraneas y sis. Esto
supone altos riesgos para la salud de las persdebido a que puede hakposible
migracidon de estos compuestos a las plantas queulezvan en los suelc
contaminado¥’ Debido a estas razonees necesario desarrollar métodos

demuestren ser efectivos endesorcion de este tipde sustancias de suelos que

utilicen par la produccion de cultivos en el p

Un caso especiale sustanciatoxicas presentes en sueldsl pais lo constituye el
lindano, el cual si bien se encuentra restringidsies aplicaciones, todavia sigue sie
utilizado para diversos us.®! Estorepresenta un peligro poten: de contaminacion
para el suelo ya questa sustancia presenta alta toxicigadna vida media en suel
que puede ir desde meses hasta.” Debido a estas razonssrequiere desarrollar

estrategias de separacion pa tratamientd”

El lindanose encuentrregistradoen la Lista de Sustancias Quimicas Prioritariag
su remediacio emitida por la Agencia de Proteccién al Ambiestelos EEUU (EP/
por sus siglas en ingle, cuya Ultima actualizacién fue el 8 de liembre de 2007. Esta
lista contiene a las 31 sustancias que se consideranayor riesgo para la poblac™

igualmente, en los EUU, la Agencia para Sustancias Toéxicas y Registrc

-1-
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Enfermedades (ATSDR por sus siglas en inglés)pajunto con la EP/ ha elaborado
una lista de prioridad para remediacion de sit@daminados, ubicandose el lindanc
el lugar 32 al 9 de Junio del 20®

En México, el organismo homologo a la EPA que hadiéonun documento de este ti
es la SEMARNAT? en cuya kta, publicada el 31 de Marzo de 2005 ¢ Diario
Oficial de la Federacio ubica al lindano mtre las 104 sustancias prioritarias par

remediacion.

Muchos trabajose han hecho para encontrar métodotratamiento ydegradacion de
lindano en laboratorio y en camf®®!® Algunos de ellos incluyen el uso
microorganismosn el tratamiento de esta sustancia contaminaimegnsbarg ésta
practica tieneciertasdesventajas: lenta velidad de degradacion, susceptibilidad
crecimiento ysupervvencia de los microorganismosaa condiciones del siste, entre

algunas otra&

Otra técnicaque se ha probado en el tratamiento del linces la degradacion quimic
que puede realizarse por procefotoliticos*? o electroquimica®. Sin embargo, este
tipo de estrategias requierdel disefio de sistemas cataliticos especificos pusaler

aplicarse directamente a los suelos contamin*234

El lavado de suelos con surfactantes es una denédsdologias utilizadas para
tratamiento de suelos contaming, pero aunque esta técnica se considera una |
mejores par#a remediacion de suelos, puede h pérdidas potencles del surfactante

en el sueld®!

Igualmente efectivo en el tratamiento de contamésaeh suelos la ozonacion, pero el
lindano nose degrac mediante esta técnica. La conversidimseementa solen un 21

%p al adicionar kD, y no se han hecho estudios para identificar lopraductos de
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esta reaccion, que podrian ser, en el peor dealssscal mas toxicos que el prop
lindano!*®!

En contraste con Igsrocedimientos anterior se ha comprobado que las ciclodextr
(CDs), utilizadas en el lavado de suelos contaminamno interactian corlos
componentes al sueld”!® Este tipo de sustancias de origen natural, sonupidas

[19]

por medio de la degradacion enzimatica del alm*~™ y han demostrado ser de g

utilidad en la desaion deplaguicida organofosforados y otros compueqque pueden

encontrarse presentes medios contaminadd®:?!

En este estudio sevestig( el comportamiento de las Clpara la desorcion del lindau
al hacerlavados de suelos contamina previamente e el laboratori con dicho
plaguicida El suelo de estudio se muestre6 en el estaMorelos y es utilizado para
el cultivo organico de agave, lo ¢ garantiza queno se encuere contaminado con
otras sustancias que pue alterar los resultados obteniddsa zona en la cual ¢
encuentra el terreno de donde proviene el suelepesserativa de la regidon cent-sur
del pais, en donde se han realizado estudios @endeacion deconcentraciones de
lindanopresente, lo cual nos da a conocer la capacidalihdaho de adsorberse en
suelo de estudi@!

Este trabajo sdivide en trespartes.En el capitulo 1 se presenta la recopilacion c
investigacion bibliografica acerca de las propiegade las sustancias involucradas
el estudio, es decir, lindanoCDs, igualmente se presenta informacion acerca !
contaminacién de los suelos y los métodos utilizguhra su remediacion, finalmente
presentaun resumen de | trabajos reportados en la bibliografia en dondatiizan

CDs para la remediacion deios contaminados.

En el capitulo 2 se hace una descripcion de lognmads y métodos utilizados a
largo de la investigaciérLa metodologia realizadestuvo conformada principalmer

de las siguienteparte: muestreo del suelo, obtencion del suelodelo a partir del

-3-
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suelo real, caracterizacion de los suelos, detewcion de metales pesados por me
de absorcion atomica, solubilidaaparentede lindano en disoluciones oCDs,
adsorciorde lindano en los suel, desocion de lindano de los suelos diante lavados
con disoluciones dCDs en un sistema por loteg,finalmente,comprobacion de la
formacion del complejo de inclusioCD-lindano mediante espectrofotometria
fluorescencia infrarrojc.

En el capitulo 3 se scriben los resultados obtenigdase demuestra que [€CDs
resultan Utiles en la remediacion de sitios comados con lindano, ya que s
sustancias que incrementan la solubilidaparente delcontaminante en agu
Finalmente,se presentan las conclusiones del trabajo, asi c@mmomendacione

respectivas para la continuacion de un trabajdudi



CAPITULO 1

GENERALIDADES

PLAGUICIDAS

La produccién de cultivos se puede ver afectada &k ataque de parasitos
microorganismos que compiten por el agua y losiente, dafiaido la produccion de
frutos y/o hortalizaDebido a esto surge necesidad detilizar sustancias que sean
benignas para el cultivo dese, pero al mismo tiempo queasecapaces de elimin
todo agukorganismo que represente un impedimento al cieoibm de la producci,
entre los que se encuentran plantas treps, maleza, piojos, chinches, acaros, e

muchos otros organisn.?22°!

Un plaguicidaes todo aquél compuesto quimico utilizado para @imparasitos qu
atacan a las plantas, protr a los cultivos de agentes dafinos y mejorar ctiakitay
cuantitatiamente la produccit.. Los plaguicidas pueddener diversaclasificaciones
de acuerdo a muchos criterios, puna de las mas importantes se reede acuerdo a

su naturaleza. Asios plaguicidas se clasificaromo se muestra la Figura 124!

-5-
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~
Bioplaguicidas
Plaguicidas microbianos

Protectores incorporados

Naturaleza Plaguicidas bioquimicos

del =< Plaguicidas quimicos
plaguicida Plaguicidas organofosforados
Plaguicidas carbamatos

Plaguicidas piretroides
Plaguicidas organoclorados

-~
Figura 1 Clasificacion de losplaguicidas deacuerdo a sunaturaleza

BIOPLAGUICIDA S

Son ciertos tipos dplaguicidas derivados de matergleaturees como animales,
plantas, bacterias giertos miner«es. Por ejemplo, el aceite de canola y el polvo
hornear tienen aplicaciones en el tratamiento daggd y son considerad

bioplaguicidas.

Los bioplaguicida pueden agruparse en tres grandes cate(

Plaguicidasmicrobianos. Consisten en compuestos con un microorganismo gfbay
hongo, virus o protozoo) como ingrediente activos plaguicidis microbianos pueden
controlar distintos tipos de peste, aunque cadadiente activo es especifico para
peste en particular. F ejemplo, hay especies de hongos que controlareeihaiento de

maleza y otros que se utilizan en el tratamientmskectos especificc

Los plaguicida microbianos mas utilizados son subespecieBacillus thuringiensis

(Bt). Cada rama de este tipe bacteria produce una mezcla distinta de prot, y
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especificamente mata a una o algunas especiesongldas de larvas de insect
Mientras que algunas especies de Bt controlan laaas de polilla encontraden las
plantas,otras especies (Bt son especificas para el tratamiento de larvas deasoy

mosquitos.

Protectores incorporadc. Son sustancias plaguicglgue las plantas producen a ps¢
de material genético que se ha afiadido a la plBotaejemplo, pueden tomar el gen
la proteingplaguicidé del Bt e introducirlo en el material genético dglanta. Entonce

la planta produce la sustancia que wye a la plaga especifica.

Plaguicidas bioquimicos.Son sustancias naturales que controlan pestes @dio de
mecanismos no téxicos. Lplaguicida convencionales, en contraste, son generaln
materiales sintéticos que matan directamente otiviaac ¢ la peste. Entre los
plaguicida bioquimicos se encuentran sustancias como femx y extractos de

plantas olorosas que atrea los insectos a trampas.

PLAGUICIDA S QUIMICOS

Son sustancias quimicas sintetizadas para el texttonde plagas como male
insectos hongos, entre otras. De acuerdo a su compogigimica se pueden agrug

en los siguientes grup:

Plaguicidas organofosforados.Estos plaguicida tienen efecto sobre sistema
nervioso al afectar la enzima que regula la aaitila, un neurotransmisor del siste
nervioso. La mayoria de loplaguicida organofosforados son insecticidas.
desarrollaron a principios del siglo 19, pero destes en insectos, que scemejantes
a aguéllos en los humanos, se descubrieron en B@2nas de est sustancias son

muy venenosasjrsembargo, no son persistentes en el amb
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Plaguicidas carbamatos.Este tipo de sustancias tienen el mismo efecto @s
plaguicidas orgarfosforados sobre el sistema nervioso. Los efectbgeda enzima so
usualmente reversibles. Pueden encontrarse suluzdagines de plaguicidas

carbamatos.

Plaguicidas piretroides. Los piretroides son un grupo daaguicides artificiales
desarrolladogara controlar las poblaciones de insectos plagée Brupo surgical
intentar emularlos efectos insecticidas de las piretrinas nats, las cuales son
obtenidas del crisanten Este tipo de sustancias presentan menos desveqtegass
demas tipos dplaguicidis, ya que no son bioacumulables y tienen poco guniefectc
toxico en organismos no plaga y en mamifeSu acciones a nivel sistema nervios

generando una alteracién de la transmision del lsoperviosc
PLAGUICIDA S ORGANOCLORADOS

Soncompuestos clorados derivados de hiarburos aromaticos policiclicos. Su usc
generalmente en cultivos y se emp como insecticidas, herbicidas y fungici por lo
regular® Los plaguicidis organoclorados se acumulan en el organismo daduta
solubilidad enlipidos y la incapacidad del organismo para degradar a gsiede
compuestosAlgunos de estos compuestossentan actividagobre las células des

microorganismosanto en cultivo in vitro como enin vivo.?®!

Son plaguicida artificiales desarrollados principalmente pamati@dar las poblacione
de insectos plaga. Su origen se remonta a la &addic del DDT
(diclorodifeniltricloroetano) en 1943. De ahi erekhte y por muchas décadas, di
clorado fue un arma importal en la lucha quimica y una casi ineludible en eltrab|

del mosquitoAnopheles, transmisor de la malari’

Los organoclorados son, en esencia, hidrocarbwnsatto contenido de atomos

cloro, entre los cuales se encuentran el aldrobrdaho, diedrin, endrin, heptaclor:
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hexaclorociclohexan(HCH), lindano (isomerg del HCH)y toxafeno, los cuales st
plaguicida organoclorados integrantes de la llamada “dosemé” que engloba

aquellos plaguicidaque mas problemas ambientales han gene

Actualmente los organoclorados estan prohibidodMérico y en la mayoria de Ic
paises debido a sus problemas de acumulacion,afiasestabilidad quimica, su gr
estabilidad a la luz y su dificil degradacion bgt@a. En algunos casos, se
comprobado que son carcinogénicos y mutagél?® Lamentablemente existe un t
clandestino de los organocloradcincluido el lindano, debido a su entrada |

contrabando y un uso agricola con escasos contrézgo:*!

Muchos trabajd®’>? se han hecho para estudiar la persistenciplaguicidas en el
suelo, encontrandose que Iplaguicida organoclorados son adlos que presentan
mayor permanenciaLa baja solubilidad en agude la mayoria ¢ éstos, asi como
factores que conciernen as propiedades del suelo como humedad, contenic
materia organica, contenido de arcilla, pH y faumiarobiana son algunos de |

parametros queontribuyen a su alta duracién o permanensiasuelo.*!
HEXAC LOROCICLO HEXANO

El término HCH se utiliza ara definir al 1,2,3,4,5,6exaclorociclohexan®®? Se
obtuvo por primera vez en 1825, cuando Faradaygagrro a benceno en preser
de luz. Considerando que la molécula de HCH adopta, pasnesz de estabilide
termodinamica, la formee “silla” que es la conformacidon de mas baja ene

comparandola con la forma de “bc.

Existen cincasdémero conformacionales para el HCln funcion de la posicion ax
(a) o ecatorial (e) de los atomos de cloiEn la Figura 2se pueden observar los

distintos s6meros que presenta la moléculdHCH.
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Figura 2 Las 5 principales coifiguraciones de isdmeros del HC

Las variaciones presentes en conformacion espacial condin a importantes

diferencias entre sus respectivas propiec fisicoquimicas.

PROPIEDADES FISICOQUIMICAS DE LOS ISOMEROS DEL HCH

La masa molar de los is6meros del HCH es de 23§r88I. Su masa volumétrica es

alrededor de 1.88-90 g/cn®*® La conformacion que adquieren los isémeros del

por razén de estabilidad les confieren distintapiedade (Table 1), como diferencias

en sus puntos de fusion y ebulliciasi como en su solubilidad en a.

Tabla 1.Puntos de fusién y ebullicién e los isémeros del HCI*

Isémero| Temp. de fusiér (°C) | Temp. de ebullicién (°C) | Solub. en agu: (ppm)*
a-HCH 15¢-160 288 69.5

B-HCH 314-315 60 5

y-HCH 112t 323.4 7.3

" Datos reportados a presion atmosfe

* Datos reportados a 25

-10 -
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LINDANO

El lindano el nombre comun dado al isomey del HCH Figure 3) y es el isbmero
que presenta mayor activideplaguicida por lo que fue altamente utilizado coi
aditivo para el tratamiento de plagas en culties levemente soluble en ague a 7.3
mg/L segin los autores), y es altamente soluble en solvemigénicos (289 g/L e

bencao, 435 g/L en aceton

/
Cl ’y,
P
,

a” > g
Cl

Figure 3. Estructura quimica de la molécula de lindanc

El lindano es un insecticida de gran espectro digidad. Es efctivo contra insectos
fitéfagos (que se alimentan de las plan, insectos que viven en el suelo y paras
que atacan al hombre ' los animales. Se utiliza para proteger cultivos frutales y
horticolas de organismcdafiinosque puedan poner en riesgo la produc. B Es
usadatambién en la industria de la madera en asociamarun fungicida (a menudo
pentaclorofenol) para la proteccion de maderas phras. Igualmentse emplea en
medidas de higiene antiparasitaicomo en la lucha contra piojos en el hombre y s

en animales doméstic.?

La vida media para la degradacion ambiental debalo varia de algunos meses h
varios afos dependiendo de varios factores, cortipcetle suelo y el clima. Las baj
temperaturas promueven la deposicion y acumulacioplaguicidis organoclorados,

en este caso, el lindano, que puede llegar a eaggoparcialmente en areas calidi

-11 -
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pesar de su valor tan bajo de presién de vapox(3C2 Pa), se transporta por mede

corrientes de aire y se deposita en zonas ma<>®!
TOXICIDAD DEL LINDANO

Se han realizado estud de sobre la toxicidad aguda del lindano en diverspeass
animales, encontrandose que el lindano present¢éonitadad de moderada a alta, ¢
una dosis letal media ([sp) en animales de 55 a 480 mg/Kg por administraoiah

dependiendo de la especie estud®®

Dentro de los efectos observados por intoxicacguda con lindano, se han reporta
sobreestimulacion del sistema nervioso @l, excitacion nerviosa, problemas motc
y convulsiones. Los efectos agudos observados enarfms se han debido
intoxicaciones accidentales o intencionales poestign, inhalacion o absorcién

través de la piéf?

Existen evidencias que el linco causaefectos a nivel de la reproducc,®”
experimentos ennémales indican que el lindano en grandes dosidym® toxicidac
testicular; ratas macho inyectadas codano a una dosis de 4 u 8 mg/ por un lapso
de 10 dias por via intraperiton mograron degeneracion del tejido testicular.
lindano también se concentra en la leche ma debido a su gran carac

lipofilico.:2®!

CONSUMO DE LINDANO EN EL MUNDO

En la Tabla Ze muestran a los 10 paises mas consumidoresddediren el mundo, ¢
puede observar que México se encuentra entre. La capacidad del lindano

permanecer por mucho tiempo en los suelos en leseguha aplicado explica el hec

que existen suelasontaminados con esplaguicida en el pais.

-12 -
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Tabla 2.HCH técnico utilizado de 1948 1997 por los paises mas consumidor®

Pais Cantidad (kilotonelada) Fecha de Regulaci6

China 4464 1983
India 1057 -

Ex Union Soviética 693 1990
Francia 520 1988
Egipto 479 1981
Japén 400 1972
Estados Unidos 343 1976
Alemania 142 1982
Espafna 133 1992
México 132 1993

- Datos no reportados

TRANSFERENCIA, TRANSPORTE Y TRANSFORMACION DE LINDANO EN
EL AMBIENTE

La Figurad4 muestra un bosquejo de los fendmenos de traespote transferenc
entre las diversas fases, y de transformacion auakes el lindano se ve sometido |
vez en el ambiente. Se menciorasimismolos parametros g influyen sobre éstos

procesos.

Al principio, el lindano, se introduc en el ambiente via su aplicacion sobre cult
agricolas. Otra fuente de contaminacion se enaudigida a la existencia de sit
fuertemente contaminados por depositos de residdes fabricacion o pc

almacenamiento daaguicidis obsoletos.
Una vez en el ambiente, ademas de los procesosalexme transporte, el lindano

sometido a diversos fendmenos como la adsorciédesarcion, la volatilizacién, |

biodegradacién y la degradacion abiot

-13-
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Figura 4 Pardmetros implicados enlos fenOmenos de transporte, transferencia
transformacién de contaminante<®?

Durante todo este proceso, el lindano se encueidtabuido enlas fases gaseosa,

acuosa y solidaen concentracices denominadas respectivamente ccCg, Cw y Cs.
A partir del sueloel lindano puede en parte volatilizarse, ser alidonbor las plantao

ser lavado por las aguas de lluvia. La fracciotirdano en el suelo se solubiliza er

aguacontenida en limatriz solida y se adsorbe en el misrbma vez en el suelo,

-14 -
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lindano se acumula y/o degrada segun las condgilmgales. La fraccion que no log
degradarse puede ser lavada y contaminar las agbésrraneas, dependiendo de
naturaleza del suelEl lindano que logra volatilizarsela atmosfera es transportadc
si no es fotolizadose redistribuyeen las aguas superficiales o en terrenos
deposicién seca o himet*?

La Figura 4muestra tambié quela intensidad de los fendmenos cexperimenta el
lindano una vez n el ambiente,depende no solamente de las propied
fisicoquimicas de la sustancia (presion de vapamstante de Henry y coeficiente
adsorcién) sino que también de las propiedadessdelo (contenido de agL
tempeatura, densidad, contenido de materia organicatenmo de arcilla, pH
actividad microbiana) y por Uultimo, de las condi@e meteoroldgicas (lluvi

temperatura, irradiacion solar, vien

La gran cantidad de parametros involucrados en fés®menosde transporte,
transferencia y transformacion deja entrever lapejidad del estudio del destino «

lindano en el ambiente y la necesidad de tomauenta las variables locale
ADSORCION DE CONTAMINANTES EN SUELOS

Los esfuerzos para preservar el ambiente y reddcitesgo de contaminacion h
establecido la necesidad de comprender el comper#mde losplaguicidas en el
ambiente® El transpote y destino de los plaguicidasn el ambiete dependen
fuertemente dda acsortividad en el suelo. Al entender la adsor-desorcion de los
solutos en suelos se puede predecir el transpelrsotlito en el ambiente. La adsorc
se define como la absorcion global de un solutéaraoy en la fase sdlida del suelo,

importar el mecanism®®!

Los procesos de adsorc-desorcidn se encuentran afectados por propied&ieasfy

quimicas deplaguicid: y del suelo. Por lo tanto, es importante enteral@rfluencia de

-15 -
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los factores como eontenido de materia organica, ehtenido de arcilla y la fuerza
la adsorcion de los contaminantes en el sueloydb € muy importante para enten
la disponibilidad potencial de estos compuestoa plagradaci¢ y otros procesos de

tratamientd®!
TECNOLOGIAS DE REMEDIACION PARA SUELOS CONTAMINADOS

El término “tecnologia de tratamiento” implica cualquier prszeque altera |
composicion de una sustancia peligrosa o contar@ramraves de acciones quimic
fisicas o biolégicas de anera que reduzca la toxicidad y/o modifida movilidad o

volumen del material contaminac

La remediacion desitios contaminadospuede realizarse a través de métc
fisicoquimicos, térmicos y/o bioldgicos. Sin emhlmrta efectividad de un método
remediacion para un sitio contaminado, dee del conocimiento de los factol
hidrolégicos y geologicos del sitio, de la solidad de las sustancias que se encuel
contaminando el sit, de los procesos de atenuacion e inmovilizacide ia medida e
que éstos puedan migrar en el suelo. Ftra parte, el costo y el tiempo de
remediacion de un sitio son también factores aidersr para elegir un método

tratamiento para un contanante y un sitio en particul4f!
TRATAMIENTOS BIOLOGICOS

El término biorremediacio se utiliza paradescribir una variedad de sistemas
utilizan organismos vivoshongos, bacteriagspecies vegetales, enzimetc.) para
degradar dransforma compuestos toxicos a productpge presenten menos toxicit.
Esta estrategia depende la capacidad de losicroorganismc para utilizar los

contaminantes como fuente de alimento y ené*
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Este tipo ddratamientos sc efectivos en cuanto a costos y represe tecnologias mas
benéficas para el ambiente; los contaminantes giemente son destruidos; requiere
un minimo o ningun tratamiento posterior. Sin ergbaenre susdesventajas destacan
mayores tiempos de tratamientademas del hecho ques necesar verificar la
toxicidad c intermediarios y/productos y ngpueden emplearse si el tipo de suelc

favorece el crecimiento microbiat*!!

TRATAMIENTOS FISICOQUIMICOS

Este tipo de tratamientos, aprovecha las propieddi$écas y/o quimicas de |
contaminantes o del medio contaminado para destseparar o ontener la
contaminacién. Estas tecnologias generalmente famtivas en cuanto a costos
pueden concluirse en periodos cortos, en comparama las tecnologias bioldgic:
Sin embargo, los costos pueden incrementarse cisngiilizan técnicas de saracion,

en las que los contaminantes requieran tratameedtsposicior*®

Las tecnologias fisicoquimicas incluyen tres estjias basicas de accion sobre
contaminante: destruccidn, extraccion e inmovii@acEntre las principales ventaj
de los tratamientos fisicoquimicos, se encuentran quesfectivos en cuanto a cost
que pueden realizarse en periodos cortos y qugug@es accesible y no se necesiti

mucha energia ni ingenier

Algunas desventajas de estos tratamientos sonos residuos generados por técn
de separacion deben tratarse o disponerse, lompuementa costos y necesidad
permisos y que los fluidos de extraccion pueden esutan la movilidad de Ic

contaminantes, lo que implica la necesidad dersitede reuperaciori®®

-17 -
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LAVADO DE SUELO

La inundacion del suelSoil Flushing) in situ es una técnica que consiste en inund
suelo contaminado con una solucion acuosa, llevdadocontaminantes hasta

sistema de extraccion. Esta tecnologia apliex situ, se conoce como lavado de sue
(Soil Washing). El uso de ambas técnicas es recomendable palies aarenosos, ya qi

éstos permiten el paso de la solucién de la**?!

El lavado de suelos, a diferencia de la inundagiede concentrar los cominantes
en un volumen menor de suelo, debido a la separacitie paiculas finas y gruesas.
Los contaminantes se encuentgeneralmente awbrbidos sobre las particulmas
finas. El tipo de solucion a emplear para el layatkpende de los contamines a
tratar y de las caracteristicas del . Esta solucion puede ser agua o disolucio
alguna sustancia especifica, que actla como adifpede tratarse de un acido, ba:

agente tensoactivd?

En conclusion el lavado de los suelos se reaon disoluciones acuosas que facili
el paso del contaminante a matriz solida al medio acuosc Enportante conocer I
caracteristicas e influencia que pueden tenerdd&/@s que se agigan al agua para
realizar este tipo de lavadosn este castas CDs, que son sustancias que han pro
ser efectivas en el tratamiento de suelos contalog, pueden incrementar

solubilidad aparente de algunas sustai./**!
TRATAMIENTO DE SUELOS CONTAMINADOS CON LINDANO

El lindano fue muy utilizac en el pasado, pero swerpistenci en el ambiente y
bioacumulaciéren suelos agricoldo convierten en un problema act® La presencia
de lindano en matrices soélidas representa riesgoa [a salud.Los métodos de
tratamiento de agua de desechos comunes,o adsorcibn en carbon activas

conllevan grandes inversiones y costos de operi Se han sugerido divers
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metodologias para eratamiento de este contaminante en |udloa de ellas involucra
el uso de corteza de p, que es un subproducto de lausttia de la madera y tiene a
afinidad con compuestos hidrofobicos debido a sumposicion organice

desgraciadamente el lindano no se remueve eficiemte con este métol*®

Por otro ladogste tipo de contaminacion se ha tratadomedio delandfarming (o
tratamiento superficial en tier, que es una tecnologia de b@mnediacion en la cual
suelo contaminado se mezcla con nutrientes y seetsok aereacion continua, ¢
contaminantes se degradan por medio de reacciadésab y abidtice. Por este

procedimiento se logra una degradacion de lind@h@%i%p en un periodo de afio!®

La contaminacién con lindano ha sido tratada atildo microorganismos, dentro de
cuales se encuentran especies cAsellus aquaticus,’® especies dPandoraea, ©°
Pleurotus ostreatus, " entre otras®**® E| lindano se degrada por este medioy-
pentaclorociclohex® (Figura 5),la velocidad de degradacion y la cantidad de linc

degradado son muy peque.?*

Cl
Cl

Cl
cl Cl Cl
Cl

Cl
Cl
Cl

Figura 5.Biodegradacion cel lindano

Otra metodologia con la que se ha intentado resal/eroblema del lindano ¢
probandola degradacién del contaminante por medio de miatas utilizando u
soporte de sepiolitas modificadas (materiales psrasorganicos)en esta metodologia

se reporta de un 20 a un%p de degradaciéee lindano a pentaclorocicloheno !

-19-



CAPITULO 1 GENERALIDADES @
g

Algunos estudios preliminares indican que el liradas de alguna manera resistente
degradacion por medio de la ozonad®” otros trabajos mamecientes también han
confirmado una reaccién muy lenta del lindano daszeno® Un trabajo realizado €
1995 reporta que la ozonacion del lindano a pH@&s8Ita en casi hada de degrada
de este insecticida, y que la conversion se inaneangdlo n 21 % al afiadir HO,?.

No se han realizado trabajos para identificar itmeoductos de la ozonaci™®

Otro proceso que se ha estudiado para el trataongitlindano es la degradaci
fotocalitica, en donde se utiliza radiacion UV iméhdo Ti(; en medio acuoso. En
dichos estudios s#emostr que 30 minutos deadiacién condum a la degradacion de
68 %pde lindano. Los subproductos obtenidos en estedi@gpprcesos se presentan en
la Tabla 3%

Tabla 3.Subproductos de la degradaciofotocatalitica del indano

Nombre Estructura quimica Catalizador utilizado
1,2,34riclorobencen Cl * Anatasa
Cl Cl e« TiO, soportado en

microesferas de vidr

v-2,3,4,5,6- Cl e Anatasa
pentaclorociclohex-Eno Cl * Rutilo*
e TiO, soportado en
Cl Cl . .
microesferas de vidr
Cl
a-hexaclorocitohexan Cl * Anatasa
Cl * Rutilo*

cl al
e TiO, soportado en

Cl . .
microesferas de vidr

* La anatasa Yy elutilo son formas cristalinas del T,, varian en densidades, energia de banda prol

y presentan distinta fotoactivid.
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A excepcion de los procesos de biodegradacion,unmgde los anteriores se
aplicado en sitios en donde se presente una cardaidn de lindano en suelos, dict
procesos necesitan llevarse a cabo en medio acper lo que se hace necesaria |
técnica de extraccion del lindano presente en cemtrsolidas, lo cual se dificu

debido a la poca solubilidad que tiene esta sustanganoclorada en ag
EL PROBLEMA DEL LINDANO EN MEXICO

El uso de lindano en Méxi y otros paisela conducido a su liberacion al ambien
traido como consecuencia la exposicion en seresammosny otros organismos de
biota acuética y terrestre que lo han acumuladiusniejidos. Es importante hacer ne
que la presencia de linco en especies acuaticas y en tejidos humanos aimie s¢

encuentra difundido en el ambief*>¥

El problema de la contaminacién por lindano segmsa todo lo largo del pais. #
por ejemplo, B investigaciones realizadas Campechese encontré lindano eel

ecosistera lagunar de Laguna de Térmi.®

En Sinaloa se han identificado residuos en divelbsddas y lagunas costeras, cc
resultado de la liberacion de esta sustanciaegiones agricolas cercanas. Eio
Blanco en Vereruz también muestra la presencia de este plaguandsedimentos
organismos acuaticoMientras que e el valle del Yaqui, en Sonora, se encontr:

altas concentraciones plaguicida organoclorados en suelo, entre ellos el lind?°®!

Ademas se hauantificad«la presencia de lindano en diferentes sistemaséags de
Golfo de México como son las lagunas ElI CarmeniMiaghona y Alvarado, en doni
se determin6 la presencia de este plaguicida ensé&mBmentos, encontrandc
concentraciones muyercanas a los nives maximos permitidos (36.4 m¢ en

suelo)®®
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Por otro lado, es importante sefialar el reporteiselno autorizado de esta sustann
el Estado de Méxi(, donde se encontré que se comercialiaaigroducto a base (
lindano denomindo Oz aun cuando ya estaba prohibita utilizacion de est

organocloradd”
REGULACIONES INTERNACIONALES SOBRE EL LINDANO

El lindano y los isbmerca y p del HCH fuerorseleccionados para la elaboracion de
Plan de Accién Regional de América del Norte (PARAN)ea marco de la Comisi¢
de Cooperacion Ambiental (CCA) de América Norte, el cuaks un tratado gLsurge
a partirdel Acuerdo de Cooperacion Ambiental de Aica del Norte (ACAAN).

La problemética @ este compuesto también estd contempladcuando menos dos
tratados intenacionales a manera reducir los riesgos que la sustancia represents
la salud humana y ambiental. Gran parte de lasdasditernacionales en relacion «
el lindano se cdrman en los riesgos que la sustarrepresentgara la salud humana
ambiental. Ademas de , persistente en el medio ambiente, toxico y bioadativo,

existen indicios de que el lindano causa trastoemo®crinod®”

El Convenio deRotterdar sobre el Procedimiento de Consentimiento Fundarde!
Previo (PIC, por sus siglas en inglés) entré ewrvan febrero de 2004. EI Convel
PIC incluye al lindano y sefala que la sustanciasida prohibida o sevamente
restringida por uno o mas paisn dos o mas regiones del mundo. A la fecha, 4®p

han prohibido toda importacién de lindano y mag@éan restringido su us®®

El Convenio de Estocolmo sobre Contaminantes OcganiPersistentes (COP
firmado por 151 paises en mayo de 2001r6 en vigor en mayo del 2004. El Conve
de Estocolmo es un tratado juridicamente obligatguie exige la completa eliminaci

en el mundo de una lista inicial de 12 C(C dentrode los cuales se encuentra
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lindano, ademas de establecer criterios eificos y directrices para la inclusion
nuevas sustancias CO®”

CICLODEXTRINAS

Las CD» son oligosacaridos ciclicos constituidos de 62anfonémeros dea-D-
glucopiranosa conectadon las posiciones 1 y 4. Las GDnas comunes constan
ciclos formaads por 6, 7 y 8 unidades de glucosa y se denono—, 3— y y—CDs
respectivamente. Este grupo de compuestos se ebtienpartir de la degradaci
enzimatica del almidén, por lo que se consideradytos naturale®”

a-CICLODEXTRINA

La a-CD (Figura 6)consta de 6 unidades de glucosa, posee una cawidaaga con ut
tamafio de 0.42 a 0.53 nm, una solubilidad en agua4® g/L, tiene una formu

molecular GgHggO30Yy Un peso molecular de 972.81 g/mol.

Figure 6. Representacion tridimensional de lax-CD

B-CICLODEXTRINA

La B-CD, presenta bajos costos de produccion, una salalilen agua de 18.5 g/L

tiene un diametro en su cavidad interna de-0.65 nm, lo que le genera la capaci
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de complejar numerosas sustanciasf-CD, tiene una formulanolecular (;;H70035 Yy

un peso molecufade 1134.95 mol. La Figura 7muestra la estructura quimica de ¢
compuesté™”

Figura 7.Arreglo estructural de la B-CD

y-CICLODEXTRINA

Esta sustancia presenta una cavidad interna d-0.83 nm, unaolubilidad en agua ¢
232 g/L, consta de 8 unidades de glucosa, su farmolecular es 4gHg0O40Y presenta
un peso molecular de 1297.g/mol (Figura 8).

Figura 8.Estructura de lay-CD
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PROPIEDADES DE LAS CICLODEXTRINAS

Las CDs poseen una cavid interna hidrofobica y una superficie externa hitic,
esta disposicion estructural les confiere la prgdede poder aceptar en su cavi
interna a un gran numero de moléculas huéspedcEnunse a este fenOmeno co

complejacion de inclusié®

La peculiar estructura de estas sustancias s@phesemtado esquematicamente com
cono truncado, en cuyo interior hidrofobico puedé&ag la molécula huéspeen la
Figura 9se muestra | bosquejo de la formacién de aomplejo de inclusiéientre una
CD y el fenantren§? Este proceso se cita a manera de ejemplopoder observar de

una manera mas clara el concepto de la formaci@omglejos de inclusic.%

Figura 9.Representacion esquematica del compleCD-fenantrena

La propiedad de las CDs de formar complejos deug@t se ha aprovechado pe
generar materiales mesoporosos con silica y paygnderivados que generan fa
sélidas empleadas en procesos de separaci(plaguicida y otras sustancias co

metales de transicid®*°°!
La cantidad de unidades d-D-glucopiranosa que conforman a las distintas modés

de CDs que existen le confieren distintas propiedat#s; como puede observarse

la Tabla 4 y en I&igure 10.
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Table 4. Algunas caracteristicas de laa, p y y-CDs/®

a-CD p-CD v-CD
No. deunidades de glucos 6 7 8
Peso molecular 972 1135 1297
Solubilidad en agua (g/100 mL 14.5 1.85 23.2
Diametro de la cavidad (A 4.7-5.3 6.06.5 7.5-8.3
Altura de la cavidad (A) 7.9+0.1 7.9+0.1 7.9+0.1
Diametro de la periferia externa (A 14.6+0.4 15.4+0.¢ 17.5+0.4
Vol. aproximado de la cavidad (£) 174 262 427
Forma de los cristales (a partir de| Placas Paralelogramo| Prismas
agua) hexagonales monoclinico cuadraticos
pK (por potenciometria) a 25 °( 12.332 12.20: 12.081

Valumen de la cavidad
174 X

€5
\&

atCD
en un mal
104 ml 187 ml 256 ml
BN LN gramo

0,10 ml 004 ml 0,20 mi

Figura 10 Dimensiones geométricas aproximadas de la, g y y-CDs
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USOS DE LAS CICLODEXTRINAS

Ya que las CB pueden incrementar solubilidad aparenten agua de sustanci
organicas, se ha aprovechado esta caracteristicda elormulacion de algunc
plaguicida con el fin de mejorar su adsorcion, movimientosaelos y reducir s

toxicidad!®®-¢"]

Otras aplicaciones involucran el uso CDs en técnicagnaliticas para optimizi
métodos de extraccion de mues™® en la caracterizacion de muest

multicomponenté®” y en la generacién de sensores 6pticHs.

Las CBs han encontrado aplicacion en la remediacion @osuwcontaminados cc
plaguicidas orgnofosforados y otros compuestos toxicos, como obétburos
aromaticos policiclicol™ En dichos procesos se utilizan generalmente sarfee, lo
cuales pueden forman emulsiones de alta viscogdifidiles de remover) e inhiben
actividad microbiaa en los suelos, reduciendo asi su capacidad ahatie
biorremediaciof’? Por ello se ha optado por utilizar sustancias nxicas y
biodegradable¥®

No se conocen reportes a la fecha, del usCDs en la desicidn de plaguicidas
organoclorados de suelos. Este tipo de sustanmasepuna gran capacidad
adsocion en los suelos en donde se aplican debido eaasttiones con la matel
organica, por lo que se hace necesario contar Iternativas eficientes para

desorcion.

De acuerdo a laibliografia consultac, las C3s presentan un buen desempefida
remediacion de sitios contaminadLos resultados obtenidos en los trabajos realiz
demuestran que Ia&8Ds tienen una alta eficiencia paemovercolorantes de medios
sblidos, metales como el plomo de suelos contammat@rocarburos aromatic

policiclicos, asi como arséniccompuestos organicos, entrechas otrod’47®!
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En cuanto a la remediacion de sitios contaminadasplaguicidis que se trataron con
CDs, se encuentnalos trabajos publicados pVillaverde, °¢7¢7778.798lan donde se
remedian suelos contaminados con norflur, un herbicida utilizado para el control
maleza y enredaderas que afectan el cultivdfrutas y hortalizas, dicha sustanc
preseta problemas debido a su accidbn en suelos con alto contenido de mal
organica, por lo que es una preocupacion que dlurexon pueda persistir en u
forma no biodisponible en el suelo, lo cimplica un alto riesgo de contaminacior
largo plazo. Los resultados obtenidos en dichassinyaciones demuestras que las |

prueban ser efectivas en el tratamiento de sibasaminados conorflurazon.

Aunque estos trabajos dan mucho a conocer acellas interacciones de liCDs con
el herbicida norflurazon, aun hay muchas incogritas necesitan conocerse acerci

los resultados que pueden obtenerse al interacdiZida con otros tipos (plaguicidas.

En el caso de este trabajo se presentan Icultados obtenidos al investigar
desorcion deplaguicid: lindano, una sustancia organoclorada, adsorbidmesuelo d¢
uso agricolacontaminad. Se hizo una comparacion con un suelo que no wmia
materia organica. Este proceso se realizé mediavados con disoluciones acuosas

CDs en un sistema por lo.
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PARTE
EXPERIMENTAL

SUELO
MUESTREO DEL SUELO

La normatividad mexicana que establece parametraslacion al estudio de suelos
muestra en el Anexo A. Dentro de estas lela Unica qudndice procedimientos de
muestreo de suelos la NOM-021-SEMARNAT-2000 Sin embarg, no se encontro
ninguna que estableciera métodos de muestreo yctedracion de suelc
contaminados con plaguici¢, por lo que fue necesario utilizda metodologia
propuesta por lAssociation of Official Analitycal Chemists (AOAC) en el libr¢ Official
Methods of Analysis.
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El suelo de estudio es utilizado para el cultivgaoico de agave, lo cit nos asegura
que no se encuent contaminado con sustamsi que pudieran interferir en |
resultados obtenidos en este trabajo tomas de muestra de este suelo se realizar

el municipio de Allende en el estado de More

Esta region de México es una de las tantas en deaden encontrado residuos
lindano en suelos como resultado de la agricultymar. lo quealli se han realizado

estudios de adsorcion de lindano anteriorm®

Las muestras de suelo fueron obtenidas en lasesigsi coordenadas: 18°44'28” N

99°01'02” O, a unaltura de 107 metros sobre el nivel del mar.

Se recolectaroren total una cantidad de 25 muestras, de distiptogos, de :
kilogramos cada una aproximadamerEl muestreo del suelo se hizo siguiendc
procedimiento reportaden el Official Methods of Analysis de le AOAC, método
2.164%

En éste métodee toman muestras de suelo a una profundidad den3fiilizando un:
pala. Debido a que se trata de método de analisisx situ, este procedimiento ¢

considerado suficiente para tal efe.

Esta metodologiale muestreo asegura que se tcuna muestra representativa
terreno que se pretende estu.®? Las muestras se trasladaron al labora utilizando

bolsas de polietileno para poder aislarlas de pEssidbntaminantes en el traye
Todas las pruebas fisicoquimicas de caracterizaciosutEb, asi como los estudios ¢

lindano y CDs que se describen a continuacion akzagon por triplicad. En los

estudios de caracterizacion se presenta el prondelitos resultados y en los
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cromabgrafia de gases se presenta el promedio de los {laito con la desviacic
estandar.

CARACTERIZACION DEL SUELO

Para realizar los estudios de caracterizacion gquéegaron a cabo sobre el suelo
necesario acondiciona. Las mezclas fueronomogeneizadas y mezcladas durant
proceso de discriminacion del tamafio de la pagjadn un tamiz malla 100 de ac
inoxidable, elcual tiene una apertura de 0. mmy deja pasar solamente partict

con un tamafo inferior a 150 mic.

DETERMINACION DEL CONTENIDO METALICO

Se determinarorios metale presentes en el suelo de estucon el objetivo de
considerar la presencia posibles interferencias en la formacién del conaplag
inclusion CD}indano.

La determinacion de los meta presentes en el suéfd, asi como su concentracion
realizé por medio despectroscopia de absorcion atomicaegemétodo se hizo una

digestion acida y posteriormenteaplico calor.

Este procedimiento se utiliza generalmente pararsabcantiad total de metales ¢

muestras sélidas. rocedimiento puedconsultarse en éinexo A

Las muestras que se analizan por este método debeplir dos requisito

fundamentales para prevenir obstrucciones en ge

1. Deben ser filtradas a presion iosférica con papéiltro Whatman No. 42.

2. Deben contener un minimo de 5% en volumen de @bidbidrico concentrad
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Todos los analisis de absorcion atdmica fuerorizegds utilizando un equipo mar
Perkin Elmer Absorption Atomics Series modelo 2 Los metales determinad

mediante esta técnica fuerFe, Mn, Zn, Pb, Cr y Cu.
MATERIA ORGANICA

Para poder observar el papel que desempefa laianatgénica en los experiment
realizados en este trab y poder determinar el contenido de ella eruelo de estudio,

se hizo una athinacion de la materia organ.

Este procedimiento permitié contar cdostipos de suelo distintos para el analisis
desorcion del lindano con (s: uno real, que contenia materia organica y uno
con ausencia dexlmismi. La determinacion de este paramete hizo por medio de
gravimetria. la metodologia se encuentra reportada en la biblfiegry puede

consultarsen el Anxo A.

Otro tipo de procedimiento reportado para la detenoidn de materia odnica es
mediante la oxidacion de ésta en los suelos, pestepormente realizar una titulac y
poder conocer la cantidad de ella presente erukes:. La determinacion de la mate
organica mediante gravimetria se prefirié sobmexidacion debido a la ccplejidad de

la técnica y las experiencias reportadas en Iatiteautilizando esta metodolo.®¥

CROMATOGRAFIA LIQUIDA DE ALTO DESEMPENC PARA LA
DETERMINACION DE LA MATERIA ORGANICA DEL SUELO

Para tener un parametro comparativo de contenichoaderia organica en los dos sue
se hicieron lavadode los suelos real y modelo. Para este $m pesain 50 gramos de
cada suelo y se colocaron por separado en vaspedpitadosse afadieron 100 mL
de agua destilada se dejé repos la mezcla en agit@dn constante durante 72 hor

Posteriormate se separd el sobrenadante, el cual fue cagadfuy finalmente filtrad

-32-



CAPITULO 2 PARTE EXPERIMENTAL @
g

utilizando un papel filtro Whatman del No. 42. Bbsenadante filtrado fuguardado en

refrigeracionpara los analisis posterior

De acuerdo a la bibliografieen el espectro ultravioleta-visibte la materia organica
del suelose observaun pico de absorcién maximearacteristico en 245 nf®
Aprovechando estaropieda, se utilizéun equipo de cromatografia liquida de
desempefio (HPLC por sus siglas en inglés) para kacdeterminacion de la cantid
de materia organica que pudo separarse de los ssuekdiante los lavade

anteriormente descrito

Se empledun equijo HPLC marca Perkin Elmer modelo series . El equipo se
encontraba equipadoon una columna @8, la fase movil utilizada fi una mezcla
acetonitriloagua en una proporcién 70 v/v respectivamente. | detector fue un
detector UVVis a 245 nir

Lassiguientes determinaciones se realizaron tantoglasaelo real como para el su
modelo Esto con el propésito de obsel posibles cambios en las propiedades

suelo al hacer la eliminacion de la materia orga
TEXTURA DEL SUELC

La determinacid de la textura del suees un parametro que se considera de los
importantes para poder dar a conocer datos esesdai® suelos cuando se reali
estudios de adsorci-desorcion de contaminantes. Este parametro se ndete
siguiendo el procedimento del hidrémetro de Boyouct¥, cuya metodologia se

describe en el anexo
Una vez obtenidos | porcentajesle contenido de arena, arcilla y li se recurrio al

triangulo de textuas que se muestra enFigura 11para poder conocer el tipo de su

del que se trataba de acuerd(stos parametros.
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Figura 11.Triangulo de texturas
pH

El pH de los suelos es un parametro importante peoder contar con ur
caracterizacion completa de las matrices utilizaBaprocedimientcse presenta en el

Anexo A.

Para determinar el pH ¢ suelé® se utilizé una incubadora con agitaciéon ma
Gemmyco Modelo 1I-666 a una velocidad d&50 rpm. Una vez agitada la mez se
dejé reposada muestradurante 20 minutos para permitjue todas lasustancias
solubles se disolvian y para dar tiempo que las partes insos y/o suspendidas se
sedimentaranFinalmente s procediéa medir el pH del sobrenadante de la mue
utiizando un potenciometro portatii marca Oaktonoddlo PC10 Meter. Es

procedimientse repitié para ambos suelos, el modelo y el
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CONDUCTIVIDAD ELECTRICA

Pararealizar esta determinacion se sigui mismo procedimiento utilizado para me
el pH e igualmentse incluy: en el Anexo ALa Unica variacion realizada con respe
a ladeterminacion del pH fue cuando al utilizar el patémetro se eligio la opcion (

medicion de la conductividad eléctrica en lugapHe
HUMEDAD

La determinacion de humedad del suelo se realilainemte para el suelo real debid
que el suelo modelo fue obtenido a partir del sueld mediante calcinacion de
materia organica. Lo anterior nos asegura que tiaekdad presente en el suelo moc
es eliminada al calcinarlo en el horrEsta determinacién se realiz6 por medio

gravimetria y eprocedimientcesta descrito en el Anexo A0

CAPACIDAD DE INTERCAMBIO CATIONICO

El fundamento de la metodologia para determinagjecidad de intermbio cationico
de los suelo$”) se basa en la extraccién de los iones del suelaunansolucién d
cloruro de bdo y trietanolamina con el fin de rempar todos los cationes por bar
Posteriormente el Bafijado en el suelo se reemplaza por'Mgediante una solucic
de sulfato de magnesio. Finalmente se determibdy’™. La metodologia empleada

esta determinacion se localiza elAnexo A.
CAPACIDAD DE RETENCION DEAGUA %
Para evitar que la humed natural del suelo interfiriera en @steterminacion se utiliz

el suelo resultado de la determinacion de humeparh ellc se siguié el siguiente

procedimientose pesron 20 gramos de suelo junto con un papel filtro al® pnedianc

-35-



CAPITULO 2 PARTE EXPERIMENTAL @
g

seco de la marca Whatman del 42. H filtro se colocc en un embudo,
humedeciadolo un poco para que se ajus a las paredes del embudce agregé el
suelo, inmediatamendespués se pesaron y agregaron 100 ggua destilada y se ti
el embudo con par aluminio. Se dej6é reposand®d sistemadurante 24 horas. Al
transcurrir este tiempo se pron el papel filtro corel suelo himedo y la cantidad
agua que logro pasartravés del suel Este procedimiento se rea para el suelo real
y para el suelo modelo. La férmula utilizada paaéterminacione la capacidad de
retencion de agua de los suelos:

wh—a
WS

%CRA = *100

Donde:
wh = peso de suelo saturado (g) menos el peso ddlfidape
ws = peso de suelo seco
a = peso de agua retenida (g), que se obtiene af mgpeso del agua que pi
a 100

PRUEBA DEHIDROFOBICIDAD &8

Algunos suelos, una vez contaminados, experimergaistencia a ser mojados
hidrofobicidad, para comprobar el estado de lodos, una vez contaminas con
lindano, que pudiera dificultar los procesos de lavado sguidi la siguients
metodologia.

e Se colocaen un vidrio dereloj suelo hasta que se tengza capa uniforme de
aproximadamente 1 cm de gro:

« Con una jeringa se agren 2 gotas de agua

* Se observa si las gotas de agua penetran en el skeelo contrario se mide
angulo entre la gota de agua y el st
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DETERMINACION DE LOS MINERALES PRESENTES EN LOS SUEOS
MEDIANTE DIFRACCION DE RAYOS X

El método de difraccion de res X es quizads la técnica mas utilize en la
identificacion de arcillas. Se utiliza principalnerpara analisis cualitativos, aunc
frecuentemente se han hecho determinaciones sentitatisas de arcillas. El analis
de difraccion de rayos X es un mdo no destructivo, lo cual quiere decir que
muestra no se ve afectada por el analisis, y psedaitilizada para otros tipos
estudios. Sin embargo, el método no se aplica @isés) de materiales amorfos o

cristalinos.

La base para el uso ca difraccién de rayos X en la investigacion dell@asien suelo
es el arreglo sistematico de atomos o iones eroplanstalinos. Cada especie mine
se caracteriza por un arreglo atdmico especificcgamto planos atémice

caracteristicos que puedeifractar o reflejar a los rayos X.

En la mayoria de los cristales, los espaciamiestiicos, o planos cristalinos, tier
casi la misma dimension que la longitud de onddoderayos X. Laue fue quizas
primero en descubrir, en 1912, que los ray pueden ser difractados por los atomo:
un plano cristalino, produciendo patrones caragtteos. Este patron de difraccion

utilizado como una huella dactilar en la identifice de especies mineraf®®

Con la finalidad de poder conocer la conicion de los suelos, real y modelo,
corrieron muestras de ambos en un difractometnaygles X marca Bruker modelo [
Advance. Las muestras manejaren forma de polvos y se colocan en un portaob

para ser introducidas posteriormente al difractro de rayos X.
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LINDANO Y CICLODEXTRINAS

El lindano utilizado en el estudio se obtuvo conadntente de la marca Aldric
namero de catalogo 23,%-0, nombre IUPAAC 1,2,3,4,5Bexachlorocclohexano,

isbmeroy, con una pureza del %p.

Las CDsfueron, igualmente obtenidas comercialmentea-CD se obtuvo de la
compafia Sigma, a un %p de pureza, numero CAS 100263, lap-CD se obtuvo
de la compafia Aldrich, en forma de hidrato, concantenido de agua del %p y
nuamero CAS 681623-0, finalmente la-CD se obtuvo de la compafiia Aldrich,

forma de hidrato, con un nimero CAS 91-90-3 y un contenido de agua del %p.

CURVA DE CALIBRACION DE LINDANO EN CROMATOGRAFIA DE GASES

La curva de calibracion de lindase obtuvo utilizando ucromatdgrafo de gases ma
Perkin EImer modelo Clarus 500, equipado con uedtiet de captura de electro
(ECD por sus siglas en inglés). Para este fin se pr una solucién de lindano ¢
metanol a 50 pprEste solvente se prefirié sobre agua dea la poca solubilidad gt

el lindano presenta en e.

De la solucioninicial se hicieron dilucionea 0.5, 1, 5, 7, 10, 1 15y 25 ppm de
lindano. Se inyectd uL de cada disoludn en el cromatografo de gases utilizando
jeringa marca Hamilton ndelo-1701 de 1QL de capacidad. & columnecon la cual se
encontraba equipada el cromatografo de © esuna columna H-5ms, con una
composicion (5% enil)-metilpolisiloxano, el gas acarreadgr gas make up fue
nitrégeno de grado cromgréfico. EI método utilizaden el equipcfue el 608 de la
EPA para la determacion de sustancias halogenadass tondiiones se muestran en
la Tabla 5:

- 38 -



CAPITULO 2 PARTE EXPERIMENTAL @
L

Table 5. Condiciones en el cromatégrafo dease:

Temperatura del horno (°C’ 21C
Temperatura del Inyector (°C) 24C
Temperatura del detector (°C 35C

Gas acarreador Nitrégeno a 10 p
Tiempo de analisis 11 minuto:

IDENTIFICACION DE LOS PICOS EN EL CROMATOGRAM#

Para identificar lopicos erlos cromatogransque se obtuvier y poder saber cual de
las sefales era lgue tenia que tomarse en cuenta para hacer las detmionies de
concentracion de lindano a lo largo del est, se inyect@&n el cromatégrafo de gase
pL de metanol.Lo anterior tuvo como finalid: conocer elpico corresporiente al
solvente. Post®rmente se inyec una muestragualmente de L, de disolucion de

lindano en metanppudiéndose determinar la sefial correspondieitedainc.

ESTUDIO DE INTERACCION ENTRE CICLODEXTRINAS Y LINDANO

Para conocer el tiempo en el cual se alcanzaturacion de las disoluciones de C
con el lindancse procedi a realizar el estudide interaccion entre los distintos tipos
CD y el lindano.

Para ello se prepaxm disoluciones de cada CB, 8 y y) a una concentraci¢molar de
2.41x10". Esta concentracién mantieuna relacién molar 10:1 C-lindano con la
méaxima cantidad de lindano que puede disolversgea (7 mg/L). Deada disolucion
de CDs se colocaraD0 mL en botellas de vidrio color &mbar (parasew paso de |

luz) de 200mL de capacidad, se agr¢lindano a cadana de ellas en forma de pol
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Las muestras se tajpa y se colocaroen agitacion continua utilizando a incubadora
con agitacion marca Gemmyco Modelc-666 a una velocidad de 250 rpm, se tron

alicuotas d®.2 mL a intervalos de tiempo conocid
Las alicuotas fuerocentrifugadas Yy filtradas utilizando un papel éilmarcawhatman
del No. 42,posteriormente se cuantifi la cantidad de lindano en cada una de,

utilizando el cromatografo de gases con detect@agtura de electron:

Este procedimiento pue entendese mejor al observar la Figura.

Agitacion Toma de
> muestra

250 rpm x=f(T)

100 mL CD

2.41x10*M

Repetir hasta que T=T,

quilibrio

Figura 12 Diagrama de bloques del estudio de interaccion erdgdas CDs y lindan:

ESTUDIO DE  SOLUBILIDAD APARENTE DE LINDANO EN
CICLODEXTRINAS

El término “solubilidad aparente” se utiliza paresignar la cantidad de lindano ¢
puede estar presente en una disolucion, ya seadestsolubilizado o formanc
complejos de inclusion con CDs. Esta nomenclatla encuentra ampliamen

reportada en la mayoria de los trabajos que invatuel uso de CC

Una vez conocido el tiempo en el cualel lindano satur@ alcanza el equilibrio n

las disoluciones d€Ds se proceié a preparar disoluciones de CDs que Iuvieran
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una relacion mlar CC-lindano de 1:1 y 1:10, respectivamentstdsse realid para cada
tipo de CD.

Por lo que se colocan 100 mL de cada una de las disoluciones en bstddavidrio
color ambar de 200 mL deapacidad, y se agreg6 lindano aaada de ellas, despL
se taparn y se colocron a agitacion continua utilizandoaimcubadora con agitacic
marca Gemmyco Modelo -666 a una velocidad de 250 rpm durante el tiempel
cual se alcanza el equilibrio para garantizar lmpleta interacddn entre ambas

sustancias.
Una vez transcurrido el tiempo de interacc las muestrase centrifugarc y filtraron
utilizando un papel filtro marcWhatman del No. 4% posteriormente la cantidad

lindano presente en cada una de e determindnediante cromatografia de ge.

La figura 13muestra un bosquejo del procedimiento mencionatkyiarmente

100 mL CD Agitacion
2.41x10-5 +{ Lindano > CG
2.41x10-6 250 rpm

T=Tequilibrio

Figura 13 Diagrama de bloques del estudio de solubilidad apante de lindano er
CDS

CONTAMINACION DE LOS SUELOS
Debido a la pocaolubilidad de lindano en agi se prepard&ina solucion de lindano ¢

metanol a 25 ppm. Se colron 20 gramos de cada suelo en botellas ambar

agregara 200 mL dela disolucion de lindano en metamkeparada previamel.
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Las botellas se agron a 250 rpm y se tomaraalicuotas de0.2 mL a tiempos
conocidos, las cualefueron centrifugadas vy filtradas utilizando un papel @ltmarce
Whatmandel No. 4 para poder cuantificar el lindano presenediante cromatograf
de gases. &e procedimiento seepitio hasta que se observo que la concentracic

lindano en el filtrado se mantenia const:

El procedimiento anteri puede observarse en la Figura 14.

200 mL
Lindano en
metanol
25ppm

20g de |\ Asitacion Toma de

> muestra
suelo 250 rpm Q(T)

CG

Repetir hasta que T=T,

quilibrio

Figura 14 Diagrama de bloques del estudio de adsorcion de dlano en los suelc

Las cantidades de lindano retenido en los sueldeterminaon mediante un balan
de masa. Se conoaitas cantidades de lindano que estaa@sents en la disolucion
contaminante. Bspués de contaminar el suelo se cuad la cantidad d¢plaguicida en
el sobrenadante. d_diferenciaentre la cantidadle lindano presental inicio y la
cantidad al final dl proceso de contaminacion de los si, corresponde a la cantid

de lindano que fue retenida en cada muestra, estdepexpresarse de acuerdo la

Conc.=10*| 25— Y
700000

siguiente ecuacion:

Donde:
Concrepresenta la concentracion de lindque queda retenido en el suelo (p.

y es el valor del &rea bajo el pico de lindano obigedlie los cromatogran (LV-s).
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7000000se obtiene del modelo al cual se ajusto la curveatiBracior.
25es la concentracion de lindano en la disoluciortasomant (ppm).
10 es el factor de conversion entre la disolucion guglo, se utilizaron 200 ml «

disolucién para contaminar 20 mos de suelo, la relacion es de 200/20 igual

El modelo al cual se ajusto la curva de calibra¢mexo B) es

y=7x10° x

En ellay representa el areaajo el pico del lindano en los cromatogramax la

concentracion de lindano en la disolucién inyecewal cromatografo de gas

Por lo que, realizando el balance de masas tengu&

(mg de lind en disolucién contaminante — mg de lind en sobrenadante)

Conc. suelo (ppm) = Kg de suelo

No se cuenta con los miligramos de lindano en lac&mn contaminante ni en
sobrenadante, pela concentracion de lindano en el sobrenadantbtsene a partir de
modelo al cual se ajusto la cu de calibracidény la concentracion de lindano en

disolucion contaminante se con, por lo que:

25 mg de lind/L — {=—2-—Vmg de lind /L
7x106

Kg de suelo

Conc.suelo (ppm) =

Y se utilizaron 200 mL de disolucion contaminamt decir 0.2 1y 20 gramos de suelo

para contaminar (0.02 K, entonces:

(25 - {7x10s)) (mg dLe lind) (0.21)

0.02 Kg de suelo

Conc.suelo (ppm) =
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Por lo que, simplificando, se tie

_ y mg de lind
Conc.suelo (ppm) = 10 (25 - {7x106}) (Kg 7o suelo)

Que es la férmula utilizada para conocer la comeaeit@in de lindano que se adsorbic

los suelos.
LAVADO DE LOS SUELOS

Los suelos contaminados obtenidos del estudio der@adis de lindan fueron
preparados parau utilizacion en las pruebas desocién con CDs. Para e, se
centrifugaron lassuspensiones de suelo con lindano, se retir6 egkesabante y ¢

residuo se llevé a sequedad en esti50 °C durante 72.

La evaluacion de la eficiencia de extraccidl lindano en suelos empleando CDs
efectud tanto para el suelo real como para el sueltelo, probando en ambos casos

tres CDs. El procedimiento general se describenireacion

Se tomdéuna muestra de 50 (peso seco) de suetmntaminado y scolocd en una
botella &mbar, se agreron 250 mL de solucién de CD a una concentracion. 412
M.

Las botella se agita 250 rpm, se torron alicuotas de 0.2 md tiempos conocidolas
que fueronson centrifugadas y filtrad, cuantificandola cantdad de lindano por
cromatografia de gases. Este procedimiento sedhasta observeque se alcanzaba el

equilibrio.

La metodologia mencionada anteriormente puede \arseren la Figurl5.
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Toma de
muestra

x=f(T)

250 mL CD Agitacion

2.41x10*M

50 g de suelo
contaminado

CG

Repetir hasta que T=T,

quilibrio
Figura 15Diagrama de bloques de la desorcion de linda utilizando disoluciones
de CDs

Una vez determinado el tiempo de equilibrio,tomaran muestras de 50 g de ce
suelo contaminady se colocarn en botellas de color ambar, se agron, por
separado250 mL de disoluciones de CDs a concentracione.4x10° y 2.4x10° M,

lo anterior con el fin de mantelr una relacion molar linda-CD de 1:10 y 1:1
respectivamenteon la maxima solubilidad de lindano en acEstas concentraciones
pueden dar a conocer si la formacion del complegandlusion entreas CDs vy el

lindano se lleva a cabo solamente en concentraxieq@molares o n
Las botellas fueromgitadashasta alcanzar el equilibriose tomaron alicuotas .2
mL, las cuales fuerc centrifugadas y filtradas para posteriormente cfieat por

cromatografia de gasla cantidad de lindano presente.

El procedemiento descrito se repiti6 empleandoaimente agua destilada para efec

la suspension de los suelos contamin: El procesquede observarse en la Figur:.
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250 mL CD 50 & de suelo Agitacion
2.41x10-5 8 g€ s > CG
contaminado
2.41x10-6 250 rpm
T=Tequi|ibrio

Figura 16 Diagrama de bloques de la desorcion de lindano utilizando sibluciones

de CDs a distintas concentraciones
CARACTERIZACION DEL COMPLEJO CICLODEXTRINA -LINDANO

Para caracterizael complejo de inclusion C-lindano se mezclaror20 mL de una
disolucién acuosaoncentracior2.41x10* M de cada una de las CDs empleadas ¢
estudio ylindano en forma de polvo. La mezce agitbhasta alcanz el equilibrio y

fue posteriormente filtrada y acondicionada fcada uno de los respecti' analisis.

Cada mezcla linda-CD fue caracterizada mediante espectroscopia darnojp y

espectrofotometria de fluorescen:

ESPECTROFOTOMETRIA DE INFRARROJO

Para realizar el espectro de infrarrojo del conaplieideno-CD se toméd una alicuota
1 mL de la meaa respectiva y se evaporé a sequedad. Con elucesidlido st

prepararon pastillas a %p empleando KBr anhidro.

Se elaboraron pastillas tanto a-, - y y-CDs como de lindano puro; ademas de
complejos de lindano con las 3 CDs. Una vez obgslas pastillas se colocaron en
estufa a 50C durante 48 horas para asegurar la ausenciardedad al momento ¢

introducirlas al equipo de infrarrojo (marca Nidpl®modelo Nexus 470 ESI
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ESPECTROFOTOMETRIA DE FLUORESCENCIA

La espectrofotometria de fluorescencia se llev@l@ domando alicuotas 2 mL de
cada una de las mezclas lind-CD; ademas se realizaron espectros de referen:

el disolvente (agua), cada una de las tres CDseadas y el lindan

Igualmente, pra comprobar que la interaccion entre el lindaf®@Ds es mediante
formacion de complejos deinclusion y no se tratansidnples mezclas fisicas,

efectuaron espectros de fluorescencia de mezcla-lindano preparadas al momel
El espectrofotometro de fluorescencia utilizado dneequipo marca Shimadzu mod

RF-5301PC. La excitacion del equipo se efectué a angitud de onda de 220 nm,

emision en umango de 25-800.
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RESULTADOS Y
DISCUSION

SUELO

Al hacer pasar el suelo tal y como se muestre@asrde la malla del nimero 1!
logré pasar en promedio 59.8p. Los restos que no pasaron se desecharon, ya (

trataban principalmente (rocasy restos de tejido vegetal o rai.

DETERMINACION DEL CONTENIDO DE METALES MEDIANTE
ABSORCION ATOMICA

El analisis por absorcion atomica del suelo dedéstarrojé las concentraciones
metales que se presentan eTabla 6.
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Table 6. Contenido de metales (ppmgn el suelc

Muestra Fe Mn Zn Pb Cr Cu
1 10.£ 0.262 0.042 0.016 | 0.017 0.065
2 11.7 0.267 0.045 0.006 | 0.021 0.068
Promedio | 11.0¢ | 0.265 0.044 0.011 | 0.01¢ 0.067

Paratodos los metales, las concentraciones encontsmdascuentran pdebajo de los
limites permitido$®® con concentraciones menores a una parte por miton,
excepcion del Fe, el cual se encuentra presenteafaente en los suelos, por lo qis

considerado un oligoelemer

Estos datos permiten inferir que el suno se encuentra contaminado por algunt
estos metaledo cual es un factor importante tratandose desueio destinado para

produccién de agave organi

Por otro lado, las bajas concraciones de metales encontrag@smitieron descartar
fendmenosie competencia con el lindano para entrar en laladvnterna de las CD
puesto que se ha reportado la formacion de congphagtalicos coiCDs a pH bésico

como estrategia para la remediacion de suelosmarados con metales pesad®™!

ELIMINACION DE LA MATERIA ORGANICA

Al realizar bs espectros U-Vis del suelo con y sin materia organicaobservo la
ausencia deicos definidos en el rango de longitud de omarcado pc la técnica. Aun
cuando la bibliografiimenciona que existe un pico de méaxiaksorcion en 245 nm,
caracteristico para la materia organica del si®® esta sefiato pudo observarse en |
espectros obtenidctanto del suelo real como del modepmr lo que fue rcesario
realizar andlisis etdPLC, de las soluciones obtenidas alcér lavadoscon agua en

ambos suelgsjustandcel detector UV-Vis a la longitud de ond=erida.
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COMPROBACION DE LA ELIMINACION DE LA MATERIA ORGANI CA DE
LOS SUELOS POR MEDIO DE CROMATOGRAFIA LIQUIDA DE ALTO
DESEMPENO

En la Figura 17 seuestra los cromatogramas de HPLC de smbrenadantes acuos

obtenidos por lavado de ldos suelos.

300000 -

250000 -

Suelo real

Suelo modelo

200000 -

150000 -

Altura ( pVv)

100000 -

50000 -

0 2 4 6 8 10
Tiempo de retencién (min)

Figura 17 Cromatogramas de lavads de suelos con y sin materia organic

El detector UWVis ajustado a una longitud de onda de 245 nm, tra la presencia de

dos picos a tiempos de retencion de 3.7 y 6 min@abe mencion que el area bajo la
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curva de estos picos disminuye considerablenen el suelo modelo comparado el

suelo real.

Puesto que es en el suelo mocdonde se realizo la eliminacide la materia organica
por calcinacidon, y debido a que ninguna otra varial#é slielo fue modificada, ¢
atribuye el cambio en la altura de ambos picosmdaencia de materia organica e
suelo realcon una disminucion sustancial de la mi en el suelo model

CARACTERIZACION DE LOS SUELOS

Los resultados obtenidparala caracterizacion de los suelos real y modelo sestrar

en la Tabla 7.

Table 7. Caracterizacion de los suelos real y mode

Parametro Suelo Real Suelo Modelo
Arena (%p) 97.97 99.5348
Arcilla (% p) 2.0116 0.0625

Limo (% p) 0.0173 0.0032

Textura Arenoso Arenoso
pH 7.88 11.14
Cond. Eléct.(us) 300.67 573.67
Humedad (%p) 0.39 -
Materia org. (% p) 1.3137 -
CIC (meq/100 g 5.5495 1.5547
Hidrofobicidad No se observa No se observa
CRA (%) 5.44 7.583

- Estos valores no fueron determinados en el sueltelnalebido a que fue obtenido a partir del s
real mediante calcinacién. Los métodos para detemmestos parametros se basan en evaporaci
agua y calcinamientde la materia orgénica, para posteriormente obties valores por diferencia de

peso.
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De acuerdo a los resultados obtenidoobservague la textura en ambos suelos e:

tipo arenoso, con un peentaje de arena que supera e¥8Y en ambos casc

Para el suelo modelo, se observa una disminuciotaermproporciones relativas
arcilla y limo con respecto a arena, esto se ateba la eliminacion de humedac

materia organica presentes en el suelo

La variacion en la proporcion relativa dcilla es importante, toda vez gel contenido
de la misma en los suelos es una de las principalégbles que influyen en el proce

de adsorcién-desoim de contaminantes los mismog:®!

El pH del suelo reats ligeramente bésico, cercano a ne El suelo modelo en camb
presenta una elevacion considerable d¢. Este fendmeno puede atribuirse a difere
factores, entre los cualse destacal hecho de que en el proceso de calcinade la
materia orgnica se genen sales minerales de caracter basico que tiendamanta

el potencial hidrogeno de la mues’

Esta variacion en el pH no influye los propositos de este trabajo. Si bien el pH pi
influir en la formacion de complejos de inclusice las CDs, este efecto se ha repor
Gnicamente para su interaccion con metales pesdelms.lo que se descarta
interferencia de este parametro en la dinamicaderimacién de complejos entre

CDs y el lindano.
La generacion de sales mineraleerivadas de la incineracion de la materia orgé
explica asimismo el aumento en la conductividadtetda observado en el sue

modelo si se compara con el suelo

La determinacion de la humedad nos da una aproidmate la cantidad de ag

presete en el suelo. Aqui influyen muchos factores redéisr como la lluvia, el sol,
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viento y algunos otroprovenientes de la actividad humana como son entes: el

riego yla adicion de sustancias fertilizantes higroscapaiauel.

Se dice que un slb se encuentra saturado cuando todos sus pdéaosliesos de agu:
yendo los valores normales de contenido de humepdeal suelos que se conside
aptos para la agriculturestan en un rango comprendidmtre 7 y 20 %p”

dependiendo de las propides fisicoquimicas de los suelos.

La toma de muestra del suelo fue hecha en el mabrileque es considerado un n
de seca. Los resultados demuestran que el sué¢lbema una humedad inferior a |

contenidos normales de humed

Estos resultadesin cuanc fueron necesarios para tener una caracterizacidpleta
del suelo de estudio, r1se consideranomo un factor probable de interferencia para
trabajo, toda vez quque el mismo se centra en hacer lavados del sumic

disoluciones acuosas

El contenido de materia organica en el suelo dedestse encuentra dentro de
parametros establecidos para los suelos de uscokgren donde se estima que

contenido de alrededor del 2 ' de materiargénica es adecua®”

La deerminacidn de este parametro resulta importantesenestudio, toda vez que
ha reportado que los contaminantes del suelo puedemctuar de diversas mane
con la materia organica, mediante la formacion mlaces de estructura compleja,
gue llieva a que los contaminantes sean retenidos conrriwm@a en suelos con a

contenido denateria organic®®
La capacidad de intercambio cationico (CIC)un suelose define como la capacid

del mismopara retener o intercambiar ionesitivos; enotras palabras, este parame

nos da a conocer la fuerza con la cual el suelenetr lo cationes metalicoimientras
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mayor sea este valor, el suelos retendra @n mayor fuerza. sta propiedad se
encuentra relacionaccon el area superficial y largm superficial de la arcil, ademas
de estar influenciado por la materia organica prtesen el suelo, la cual también

capaz de retenerespecies iénica positiv.*®

El suelo modelo tiene un valor menor de que el suelo real, es de la capacidad del
suelo modelo para retener iones positivos ha disiadncon respecto al suelo reasto
es logico, ya que al hacer laineracion del suelo se retira la materia orgg, la cual
junto con la arcilla son especies con cargas @&éstnegdvas y por lo tanto capaces
retener con mayor efectividad a los cationes nuets.%%3%4

En las pruebas de hidrofobicidaa gota de agua penetraba con mucha facilid
través de los dos sueldo quellevé a concluir que no presentan caracter hidiofd
previo a su contaminacion con lindalUna vez contaminados, los suelos no cambi
su caracter en cuanto a hidrofobicidad. Esto seponimd ya que se hicieron lavados
los suelos con agua y disciones acuosas de GDEN la realizacién de es procesos
no se observo dificultad alguna para que el agdéepm penetrar en los sueluna vez

contaminados.

Por dltimo, en la prueba de capacidad de retend&agua, se encontré qul suelo
modelo, aho tener materia organica, puede retener mayoideahdle agua grel suelo
real que si la contiene.sto se debe probablemente a posibles poros sinac
procedentes de la eliminacién de la materia orgaeit donde las moléculas de a

pueden entrar.

DETERMINACION DE LOS MINERALES PRESENTES EN LOS SUELOS
MEDIANTE DIFRACCION DE RAYOS X

Los resultados obtenid para la difraccion de rayos X tanto del suelo waho del

suelo modelose muestran en liFigura 18.
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Figure 18. Difractograma de rayos Xde los suelc

El difractograma muestra dos picos principales phsaelo rei a un angulo 2 de 28.3
y 29.45°, mientras que el suelo modelo s6lo muestrgico principal a un angul® de
29.45°.

Una vez conocidos los picos que presentan mayensidad en el difractograma,
procede a la Tablde conversion 6-Espaciamientad (Anexo B) y se obtienen Ic
valores de dicho espaciamiento en nm, posterioeneat procede a buscar dicl
valores en las Taldade espaciamiend de ciertos minerales (#®xo B).

Al realizar el procedimientcanterior se observdé que el suelo real se encon

constituido principalmente de feldepatos y el suetalelo de calciteEstas variaciones
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enlos arreglos espacialde ambos suelos, implican cambiodaforma y dimensione
de los poros del suelo y este hecho puede tengnaigfluencia en las propiedades

adsorcion y desoion de contaminantes en la matriz sé

LINDANO Y CICLODEXTRINA S
IDENTIFICACION DE PICOS EN EL CROMATOGRAMA

El cromatogramaobtenido al inyectala disolucion de lindano emetanol en el

cromatografo de gases se muestra ¢rigura 19.
160000 -
140000 -
120000 -

100000 -

80000 -

Altura ( pV)

60000 -

40000 -

20000 +
0 A_NF/_J\M—\ : : [/"\(\/\’\

Tiempo de retencién (min)

Figure 19.Cromatograma de lindano en metanc
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En la Figura 1%e pued observar que aparecen tres pjcsiendo el de mayor ar
aquél que se encuentra a un tiempo de retenciod whénutos, este se atribuye
lindano, el pico que aparece a un tiempo de redande 7.5 minutos se atribuye
impurezas, ya que el lindano lizado tenia una pureza del 9@p. El pico a los 3.5

minutos de tiempo de retencion corresponde al stéduatilizado, en este caso meta

Cabe mencionar que aunque la mayor composicidnadmdzcla inyectada en
cromatografo de gases es metanolpico que presenta mayor area bajo la curv
aquél que se atribuye al lindano. Esto se debaspraente a la respuesta del detec
El ECD es un tipo de detector que se encuentrdiatige para la determinacion

concentraciones de elementos haloger, en este caso el cloro.

Mediante la obtencion | cromatograma mostrado en la FigurE se muestra que la
técnica de inyeccion de muestras de lindano enoetatografo de gases es un mét
uatil para poder determina en una muestra problenmdiéndose determinar su tierr

de retencionel cual tiene un valor razonable dentro de utiie&romatograficc
Ademases claro que la sefial del lindano se puede digwairtanto di aquélla debeida
al disolvente comale la impureza, debido a la rencia considerable de tiempos

retencion entre los tres pic

ESTUDIO DE LA INTERACCION ENTRE CICLODEXTRINAS Y EL
LINDANO

En la Figura 2¢ Tabla ¢ se muestran los resultados obtenidos del escinético de la

interaccion entre el lindano y ICDs.
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Figura 20 Estudio cinético de la interaccion entre el lindang las CD:

Tabla ¢. Datos experimentales del estudio de

interaccion entre las CDs y el lindano

Promedio
T(min) a-CD B-CD v-CD

1 1.039834286 0.37954381 1.35681904
30 1.0418257140.4122371431.51434285
6C 6.4418285717.1447142868.23228571
12C 7.2506857148.70715142910.0336857
18C 9.67397619 9.7883571431.2886666
24C 9.9648 10.1696 |11.7749428
42C 11.6817571411.3185542914.0496857
72C 11.4444821411.5414107113.9836964
144C |11.7890952411.6248809515.4940476
288( | 11.74919048 11.7632381]16.2961904
350C |11.4605357112.3374285716.2043571
504C |11.3228214312.0605357116.4042857
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De la Figura 2¢ Tabla 8se observgue el equilibrio al poner en contacto disolucic
acuosas de CDs y lindano se alcanza para toddagpéssde CDs a un tiempo de 3t

minutos aproximadamen

Para las tres CDs empleadas, el efecto observadm esimento erla solubilidad

aparente davrganoclorado en agt

Asi, partiendo de que la solubilidad del lindancagna es d7.3 mg/L, lay-CD logra
aumentar la solubilidad normal de lindano en agtsargeratura ambiente en 2.3 ve(
mientras que tanta- como B-CDs presentan una efectivildigeramente menor,

lograr incrementar la solubilidad normal de lindano enaagn 1.6 y 1.7 vece

respectivamente.

La diferencia en el comportamiento de las CDs gbrae la solubilidad aparen de
lindano en agua se atribuye a la diferenci tamafio de cavidad entre ell es l6gico
suponer que lg-CD sea la sustancmas eficaz para mejorar $alubilidad aparen de
lindano en agua, ya que tiene 8 unidades de glusosaus estructu y por ende, un
mayor volumen deavidad interna, comparada con las ottas CDs, lo cual lleva a
considerar el hecho dque estacavidad podréa albergar con mayor facilidad ¢

molécula del lindan

ESTUDIO DE  SOLUBILIDAD APARENTE DE LINDANO EN
CICLODEXTRINAS

En la Figura 21le muestran los resultados obtenidos al poner miaao disolucione

acuosas de CDs y lindano que mantienen una relawider lindan-CD de 1:10, 1:1y

10:1 conuna solucién acuosa saturada de linca temperaturambiente
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Figura 21.Solubilidad aparentede lindano en disoluciones de CI

Para las tres CDs,eSobserva qula mejora en la solubilidad aparente del lindan
proporcional a laconcentracion de CDs empleada, por lo que puedsstasge lo:

resultados obtenidos a un modelo lir

Tanto lao- como laB-CDs presentan un comportamiento similar en cuardonaejora
de lasolubilidad aparen de lindano en agua.oP otro lado, lay-CD es aquella que

presenta el mejor desempe

En concentraciondsajas, el comportamiento de las tres CDs es muijasimAsi en unz
relacion molar COindano 1:10, los trecoligosacaride aumentan ligeramente
solubilidad aparente del lindano en 1.06, 1.112y Veces la concentracion de lind:

en agua, para k&, B-, y y-CDs respectivamente (Tabla 9).
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En concentraciones equimolaiCD-lindano, el comportamiento cam puesto que las
a y B-CDs aumentan lasolubilidad aparente del plaguicidan 1.11 y 1.1 veces,
mientras que lga CD lo hace en 1.37 veces, lo cmuestra una vez mas el papel
juega el tamafio de la cavidad de las CDs en ekpoode formacion de complejos

inclusion.
En la Tabla e pueden observar las relaciones (solubilidad aparen de lindano en
disoluciones acuosas de CDs a distintas conceng entre la maxima solubilidad «

lindano en agua a temperatura ambi.

Tabla9. Solubilidad aparente de lindano en disaliciones acuosas de Cs

CD | Conc. CD (M) | Conc. Lindano (ppm) Q
2.41E06 7.76 1.06
a 2.41E05 8.12 1.11
2.41E04 11.32 1.55
2.41E06 8.08 1.11
B 2.41E05 8.37 1.15
2.41E04 12.06 1.65
2.41E06 9.29 1.27
Y 2.41E05 10.01 1.37
2.41E04 16.40 2.25

Q es la relaciosolubilidadmejorada con CD entre la maxirsalubilidad de lindano en ac

CONTAMINACION DE LOS SUELOS

Las cantidades de lindano retenido en los suelesmsecicron mediante un balance

masasgl cual fue explicado en el capitulc

En la Figura22 y Tabla 1 se muestra la adsorcion de lindaaato en el suelo real

como en el suelo mode
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Figure 22. Adsorcion de lindano en los suel

Tabla 10Datos de adsorcion de

lindano en los suelos

Promedio
T(min) SR SM

1 3.4163265315.736734694
30 5.24285714311.18571429
60 8.63142857(117.27428571
120 16.2514285[23.32285714
180 20.94857143.97714286
360 25.392857128.37857143

960 33.78571429 41.24
1440 | 40.5071428619.67857143
2160 | 42.7942857/1554.96857143
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3500 58.0457142/%6.28571429
4320 66.48214286 77.8

5760 69.4047619 85.62380952
7200 71.6952381 94.78095238
9000 72.36785715.07142857

Seobserva que el lindano se retiene en mayor projporen el suelo modelo que er
suelo realen una proporcidon mayor a 1.2 ve Esto es probablemente debido a qu
contaminante puede entrar en los poros presented snelo modelo en donde
encontraba la materia orgar. Con ello se muestra que el contenido de ma
organica del suelo de estudinfluye marcadamente en el proceso de acdn del

lindano.

Muchos trabajos han publicado la interaccién de la i@atgganica con contaminant
en elle se describen los procesos de ecion en los suelosde estas sustancias
mediante la formacién deenlaces de diversos tipos cda materia organica

presentd®®:8d]

Sin embargo, es también conocido da cantidad de contaminante que se retien
suelos con poco contenido de materia organica ebonmayor que aquélla que pue
retenerse en suelos con contenidos considerablesatieria orgéanic. Es decir, la
presecia de materia organica en el suelo disminuyetdidad de containantes que

se adsorben, pero la fuerza con la quadsorben es mayé?’
LAVADO DE LOS SUELOS
En la Tabla 11 se vestra, para el suelo real y para el suelo modlas cantidades de

lindano que pudieron removerse ellos utilizandosolamenteagua como agente de

lavado.
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Table 11 Desorién de lindano utilizando agu

Suelo Real Suelo Modelo
T(min) Conc. lindano (ppm) Conc. lindano (ppm’
720 0.0660 0.0657
1020 0.1430 0.161¢
1440 0.1554 0.435¢
2580 0.1699 0.527:
2880 0.1799 0.760:
3720 0.2723 0.822:
5340 0.3077 0.941:
6000 0.3075 0.940¢

Como puede observarse el Tabla 11, la pobre solubilidadel lindano en agt hace
que éste sean disolvente que no es efectivo erdesocion dd plaguicida de suelos

contaminados.
Los resultado®btenidos al hacer los lavados de los sucon disoluciones de CD

mediante sistema por lotes se muestran eFiguras 23 y 24asi como en las Tals
12y 13.
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i

Lindano desorbido (mg)

Lindano desorbido (mg)

10
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0 . T T T T
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Figure 23.Desorcionde lindano del suelo re¢

Suelo modelo

0 1000 2000 3000 4000 5000 6000
T (min)

Figure 24.Desoicion de lindano del suelo model
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Tablal2.Desorcion de lindano del suelo re

Promedio

T(min) a-CD B-CD v-CD Agua
720 0.0874 0.081 0.1539 0.066
1020 0.3857 0.2878 0.5402 0.143
1440 0.6784 0.5007 0.7987| 0.155¢
2580 1.4329 1.4184 2.3175| 0.169¢
2880 1.7676 1.729 2.7578| 0.179¢
3720 2.3967 2.4823 4.1125| 0.272:
5340 2.4395 2.564 4.7231| 0.307"
6000 2.4753 2.5728 4.7208| 0.307¢

Tablal3. Desorcion de lindano del suelo mode

Promedio
T(min) a-CD p-CD v-CD Agua
720 0.0874 0.1032 0.1079| 0.065"
1020 | 0.3752 0.7862 0.9058| 0.161:
1440 0.7575 1.266 1.3699| 0.435¢
2580 1.7283 1.9269 2.9034| 0.527:
2880 | 2.0117 2.203 3.6601| 0.760:
3720 2.583 2.4928 5.3471| 0.822:
5340 | 2.6031 3.1083 9.4204| 0.941:
6000 2.612 3.1674 9.3927 | 0.940¢

Los estudios delesocion de lindano de los suelos utilizando disoluemme CD:
demuestran que estas sustancias incrementdesocion del plaguicida de suelos

contaminados.

Se puede observar que el lindano puede ser remaidmayor cantidad del sue

modelo que no contiene materia organiEstos datos coinciden con lo desc
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anteriormente en el sentido de que si bien un stehomayor contenido de mate
organica adsdéwe concentraciones mas bajas de contaminantes,iétange he
demostrado que la materia organica aumenta laguwem la que dichos contaminan

se retienen.

Igualmente, sebservi que lay-CD es la sustancia que presenta una mayor efieiel®
desorcid de lindano de ambos suelos, ese atribuyea que es la CD que tiene
mayor tamafio de cavidad en donde pueden intro@uts sustancias pi formar

complejos de inclusio

Tanto laa- como lap-CDs aumentan ligeramente la solubilidad aparentlindano en

agua, con valores muy similares entr
CARACTERIZACION DEL COMPLEJO CICLODEXTRINA -LINDANO

Los complejos de inclusion searacterizaron por dos técnicas: espectroscopi
infrarrojo y espectrofotometria de fluorescencia, siendo ésimaila técnica que se
utiliza con mayor frecuencia en las investigaciom@s involucran la caracterizacion

un complejo de inclusién utilizando CI°®!

ESPECTROFOTOMETRIA DE INFRARROJO

La espectrofotometria de infrarrojo muestra lasratciones de la diacion infrarroja

con grupos funcional de las moléculaS®!

La Figura 25muestra los espectros de infrarrojo para lasCDs empleadas en este
trabajo. Puede observarse que existe una grantsargn el trazo de los tres expecti
toda vez que logrupos funcionales presentes en los tres compusstogguale: La
asignacién de las bandas observadas en los espeadranfrarrojo de la<CDs se

describe a continuacic¢
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A una longitud de onda de 33cm” se observa una banda intensa y ancha, Il se
atribuye a los modos de estiramiento del enla-H presente en la composicion de
CDs[

Una banda delgada y moderadamente intensa se alssana longitud de onda de 2

cm’, el cual es resultado de los movimientos de tensi® los enlact C-H, cabe
mencionar que la region en la cual se encuentrtas ésndas (menor a 30007%) es
caracteristico de a&tomos de carbono con hibridagi®, tal y como estan presentes
el las CDE%!

% Transmitancia

a-CD

20 ——p-CD
——+-CD

0 — 11—
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Num. de onda (cm-1)

Figura 25Espectros de IR de las CDs

Se observa ademas un conjunto de bandas de métiamsidad que se solapan entr
en la regién de 15(-1250 cni, los cuales indican la presencia de enlace-OH,
caracteristicos de este grupo funcional son tamliébanda larga y delgada a
longitud de onda de 11 cmi'y el par de bandas en la regién de 1025 cni que se

encuentran parcialmente solapa
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La Figura 26muestra el espectro de infrarrojo para el lindam¢l pueden apreciar

las siguientes bandas de absorcién caracteri:

En el rango de 2990 a 29cm™ se puede observar un conjunto de bandas q
solapan entre si, las cuales correspondenmovimientos del enlace-H, de la misma
manera que en las CDs, la posicién de esta barrdgepajo de los 3000 ¢’ indica la

presencia de carbonos con hibridacié®.

Las bandas que se encuentran en la regién de-500 cni', corresponden tanto a

vibraciones de los enlace-Cl como a las del esqueleto de carbono de la mial.

100 5
90
& | i ‘
70 ﬂ Wk
80 || '

1 |‘ ‘ I
50 - | [

40

% Transmitancia

30 - |
20 -

10 <

G I I I I I I
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Num. de onda (cm-1)

Figura 26 Espectro de IR del lindano

Los espectros de infrarrojo de los complejosi- y y-CDs con lindano, no presentar

diferencias con los especs de las CDs puras.
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Solo el espectro del complejo de inclusion eB-CD vy lindano, que se muestra er
Figura 27 dio evidencias de la formacién del mismo, obssiede la aparicion de ul
nueva banda de absorcion a 285(* que no esta presente en el espectro original
la B-CD pura ni en el del lindano y que se atribuyeesptaizamiento de alguna de
bandas de absorcién de carbon® de lindano.
100 -
BO <

G0 —

40

% Transmitancia

20 -

o v T v T T T T T v T v T v T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 S00

Hum. de onda {cm-1)

Figure 27.Espectro de IR del complej3-CD-lindano

Los resultados obtenidos para los espectros dariojo de los complejos de inclusi
CDs-lindanono son concluyentes, debido principalmentsolapamiento de las banc
caracteristicas del lindano con aquéllas de las Giss son el compente principal en

las muestras.

Por lo tanto, la espectrofotometria de IRmostro semuna técnica recomendable er
caracterizacion de estos complejos, aun cuando sesim@sdrado su utilidad para

caracterizacion de otros complejos derivados de!®”
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ESPECTROFOTOMETRIA DE FLUORESCENCIA

De acuerdo a lditeraturs®® la espectrofotometria de fluorescense basa en la
excitacion de las moléculas de un anemediante la absorcion de fotones, para dat
especie cuyo espectro de emision sumininformacion para el analisis cualitativc

cuantitativo de una espe

Esta técnica se ha reportado como exitosa en &cteaizacion de los complejos

inclusiénque se forman entre ICDs y compuestos hidrofébic!®®

La Figura 25muestra los espectros de emision para las sustgnaias: agua, lindano
las tres CDsAdemas se muestran los trazos correspondientesigs complejos d
inclusion del lindano con cada una de las CDs Yadmezcla fisica del pesticida c

cada oligosacarido.

Es necesario recordar que las mediciones de lestesp de emision de las CDs pu
se hicieron utilizando disoluciones acuosas de &Dsa concentracion de 2.41™ M,
las mediciones del espectro de emision de lindartacseron utilizand una disolucion
acuosa de lindano a una concentracién de 2.4> M, que es la maxima solubilidad

lindano en agua

Por otro lado la preparacion de las mezclas fissodie lindano y las CDs se descri
en la metodogia, realizandose la mezcla inmamente antes de tomar el espec
Estas muestras permitieron comparar con aquell@Enidas por mezclado y agitaci

hasta alcanzar el punto de equilik
En todas las sustancias se observan principalnmdogebandas en los espectros

emision, la primergue es una banda anca una longitud de onda de alrededor de

nm y la segunda mas fillocalizada en 450 nm.
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Figura 28.Espectros de emision de fluorescencia de a) lostiitos tipos de CDs,
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lindano y agua, b) lindano,a-CD, su complejo y mezd fisica, c) lindano,-CD, su

complejoy mezcla fisica y d) lindanoy-CD, su complejoy mezcla fisici

En la Figura 8 (a, b y c se comparan los espectros de emision de fluoresceadao-
CD, su complejo de inclusion con lindano y de laaeefisica entre ambas sustanc
en ella se pueden observar que para todos las iomeeichechas, con excepcion
aquélla del complejo cinclusién,hay una elevacion que tiende a separarse en dus
en un rango de 28850 nm, pero para el complejo de inclusion hay ieo jmuy bien
definido auna longitud de onda de 330 nm. Emuestra una evidencia clara que
CDs pueden modificar eespectro de emision de fluorescencia de las suatagoe
forman complejos de inclusion con ellas, tambiépwede ver que el pico de emis
gue se encuentra a una longitud de onda de 450ons®e )mueve en ninguno de

espectros, lo cual nos lleva ugerir que este pico corresponde a enlaces presen
todas las sustancias que no se ven afectadosnarfaomplejos de inclusion, por
cual no presentan un desplazamiento al observarespgctros de emisidon

fluorescencia.

Al observar la compacion entre los espectros de emision dp-CD, su complejo de
inclusion con lindano y la mezcla fisicntre ambas sustancigFigura 28c) se puede
ver que el espectro de la CD pura presenta dos gidocipalmente, los cuales
encuentran en un range 280350 nm, aunque el pico a los 280 nm es de mayuanai
que el otro no se encuentra muy bien definidog&pectros de emision del lindano y
la mezcla fisica CDindano presentan estos dos mismos picos, perddadsidad de |
sefial es mucho mer que aquélla de la CD pura y los picos no se ericare muy bier
definidos, sin embargo para el complejo de incluséiitre la CD y el lindano ¢
observa claramente un pico muy bien definido alongitud de onda de 325 nm, lo ¢
puede explicar el auique han tenido las CDs en técnicas analiticaseaidifitacion de
compuestos debido a que aumentan la intensidadlaoque algunas sustanc

responden a algunas técnicas de caracteriz
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Finalmente, I&igure 28dmuestra los espectros de emision de fluoresceeday-CD,
el complejo de inclusion que forma con el lindanta ynezcla fisica de la CD con
lindano, en ella se puede observar que el espdetremision del complejo presel
picos muy bien definidcen longitudes de onda de 325 nm y 450nm, lo cuaucede
con ninguno de los otros espectros mostrados Figura los cuales presentan un pi
de muy baja intensidad a los 450 nm, mientras qudaeregion de 2¢&350 nm
presentan una ligera protubncia aunque sin ningun pico de absorcion claran

definido.

Los resultados obtenidos al utilizar la espectmfattria de fluorescencia muestran
es una técnica que puede utilizarse en la caraatédn de complejos de inclusion
CDs y lindano, yajue dan evidencia de la formacion de los mismes siomparan co

mezclas fisicas entre ambas sustar
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CONCLUSIONES

1. Las propiedades y caracteristicas desuelos cambian una vez eliminade
materia organica, lo cual pudo observarse mediantempleta caracterizacic
que se hizo de los suelos real y mo.

2. La influencia de la materia organica en los estudieadsocion-desorcién de
lindano de suelos po observarse. Se obsemyage en el suelo modelo el linda
se retiene en una mayor cantidad si se comparaluelo re:.

3. Las ciclodextrinis probaron sedtiles al ser utilizadas como aditivos en
lavado de los suelos contaminados con lindano,ddea que son capaces de
incrementar la solubilidad aparente de esta sustancagu.

4. Al realizar los lavadc con disoluciones acuosas @Ds, el lindano puede
desorbese en mayor proporcién del suelo modelo que débsaea..

5. .Dentro de laciclodextrinasjaa y B presentaron un comportarnto similar en
los estudios de descién de lindano, en ambos suelos.

6. La y-ciclodextrin: fue aquélla que presentd una mejor dcion de lindano de
los suelosesto se debe al tamafio de cavidad que preseatsusancia, el cual
es mayor comparado con aquél de las cavidadesa- y p-ciclodextrinas.

7. Para la caracterizacion del complejo de inclusciclodextrinelindano se
utilizaron métodoscomo la espectrofotoetria de infrarrojo, la cual probo ¢
poco efectiva en este rul. Sn embargo, la espectrofotometria de fescencia
es un analisis que pro ser efectivo al caracterizar los complejos de siGk
formados entrelas ciclodextrinas y elindano, dando evidencia directa de

existencia de este comple
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RECOMENDACIONES

* Se recomienda seguir el estudio del desempeincs(CDs al remover lindano
otros contaminantes de los su¢ al hacer variar parametros como
temperatura, el py el tipo de suelo puede resultar en la obtencéredultado
interesantes y Utiles para poder proponer una legizo de tratamient
especifica que sea adecuada para suelos contamirgoio caracteristici
especificas.

* Se propone hacer un estudio d estabilidad de los complejos de inclus
formados entre las ciclodextrinas y el lindanoagasder proponer asi, proce:
de tratamiento para las disoluciones obtenidas ldehdo de suelc
contaminados con lindano y la posible reutilizaaitenlas cicodextrinas como
agentes de lavac
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ANEXO A

Leyes mexicanas en materia de suelos
Norma Descripcion Fecha
NOM-020-RECNAT2001 |Procedimietos y lineamientos que
10/dic/01

NOM-020-SEMARNAT-2001

deben observar para la rehabilitaci
mejoramiento y conservacion de

terrenos forestales de pastoreo.

NOM-021-RECNAT2000

NOM-021-SEMARNAT-2000

Especificaciones de fertilidad, salinida
clasificacion de suelos, estudio, mues

y analisis.

31/dic/02

NOM-023-RECNAT2001

NOM-023-SEMARNAT-2001

Especificaciones técnicasque debe
contener la cartografia y la clasificag
para la elaboracion de los inventarios

suelos.

10/dic/01

NOM-060-ECOL199<

NOM-060-SEMARNAT-1994

Especificaciones para mitigar los efe|
adversos ocasionados en los suel
cuerpos de agua por el aprovecham

forestal.

13/may/94
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METODOS PARA LA CARAC TERIZACION
DEL SUELO

METODO DE DIGESTION ACIDA

El contenidototal d¢ metales pesados en el suelodsgermina por medio de L

digestion acida. Este método se reasiguiendo la siguiente metodolog

1. En un vaso de ecipitados de 100 mL se ponen contacto, 1 g deuestra de
suelo y40 mL de una solucién de HI's y HCl en una proporcion en volum:
de 1:3 respectivamen

2. La muestra se llea a ebullicion hsta disminuir el volumen a 15 n
aproximadament

3. La muestra se de enfriar en una campam extraccion, hasta que alca una
temperatura de 60 ¢

4. Se afiadeBb0 mLde agua destilada a 85 °C al vaso de precipit

5. Se filtrala solucion en un embudo de filtracién a presidgnostférica utilizandc
papel filtroWhatmai del No. 42.

6. El extracto filtrado se recilen un matraz aforado de 100 1

7. Se aforael matraz utilizando agua destils

8. La solucion obtenida se arzautilizando absorcion atdmic
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MATERIA ORGANICA
El procedimiento aegur se describe a continuacion:

* Se coloca suelo real ena mufla durante un periodo de tiempo de 24 hoi
una temperatura de £ °C.

» Al transcurrir este tiempo, se llela capsula de porcelaique contiene al suelo
a un desecador durante 24 ho

Se pesa y aplicando la siguiente formula se pued®aar € contenido de materia

organica.

(Wss _Wf)

Sss

%MO = x100

Donde:
%MO es el porcentaje de materia orga
Ws €S el peso del suelo seco mas el peso de lac

w; es el peso de la capsula y el suelo al retiragbslelsecad:

TEXTURA DEL SUELO

La determinacion de la textura del suelorealiza siguiendo el procedimiento d

hidrémetro de Boyoucus, cuya metodologia se deseritontinuaciol

1. Se pesa 50 grama de suelo y se colonan un vaso de precipitados de 30C

2. Se agregaagua destiladipara remojar ebkuelo, de tal manera que h un
volumen de agua aproximadane % cm arriba del suelo, se ¢ en reposo 5
minutos antes de dispersa

3. Se agrega 5 mL de solu®n de hidroxido de sodio al 5p y 5 mL de solucién

de oxalato de sodio al%p y se agita durante 5 minutos.
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4. Se colocaesta mezcla enna probeta de 1000 mL y se af a 1 L con agua
destilada.

5. Se agitavigorosamente durante un minuto con el agitadoidigo con punta d:
hule.

6. Después de habterminado de agitar se introduceh@rémetro de Boyoucous
en la probeta y se cuen 40 segundos.

7. Se tomaotra lectura 2 horas después, obteniéndose denestara el porcenta

de material que todavia queda en suspension, leleprasenta la arcill

pH

Para determinar el pH de uuelo se pesan 20 gramdsl mismo y se colon en un
vaso de precipitados de 100 mL, después se age€ mL de agua destilada y se a
la mezcla mecanicamente durante 30 minutos a upaidad di 250 rpm. Después se

procedea medir el pH del sobrenente de la muestra utilizando un potenciém:

CONDUCTIVIDAD ELECTRICA

Se sigueel mismo procedimiento utilizado para medir el gplamente se hace variat
momento de elegir en el potenciometro la opciénnuedicion de conductivide

eléctrica.

HUMEDAD

Para determinar la humedad de una muestra de s pesan 50 gram de suelo y se
colocan dentro de un recipientee aluminio con tapa, se regis¢ el peso del bote de
aluminio y el suelo junis, posteriormente se introduca la estufa a una temperature

105 °Cdurante 8 horas y se deja enfriar el desecador. &registr: el peso del bote y
el suelo junds y por diferencia se determ la humedad del suelo. El rcentaje de

humedad se determi por medio de la siguiente férmula:
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(Pesomicial - Pesofinal)

Peso

inicial

%Humedad = [ } *100

CAPACIDAD DE INTERCAMBIO CATIONICO
Las disoluciones necesarias para la determinacid:

* Solucion de cloruro de bario (0.5- trietanolamina (0.2 N), la cual es llame
solucion de cambio A. Se welven 52 g de Bagkn 500 mL de agua destilac
se aflader25 mL de trietanolamina (8 N), se la el volumen a 800 mL. S
ajustael pH a 8.1 afladiendo 80 mL de HCI 1N, finalmertaf®a a un litro.

* Solucion de sulfato de magnesio 0.1 N (1 Ii

e Solucion compleante (EDTA 0.05 N); se dielver 9.305 g de
etilendiaminotetractato disédico en agua y se afosaun litro con agua
destilada.

* Solucion tampoén; se prep. una solucion de cloruro de amonio (I- hidroxido
de amonid1 N) en una proporcion volumétrica 1:5, respectigate

» Solucién indicadora, se welven0.2 g de negro de eriocromo T en 100 mL

la solucion tampo

EXTRACCION DE LOS IONES CON UNA SOLUCION DE CLORURO DE
BARIO

Se pesd gramo de suelo tamizadoravés de unanalla del nimero 100 y se colien
un tubo de centrifugee 50 mL, se afladen 25 mL destalucion de cambio A y se a¢
con una varilla de vidridurante 2 minutos, se centrifuga a 3@9 durante 5 minuto:

se separa el liquido y se tc el suelo para seguir con el andlisis.
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SUSTITUCION DEL Ba™ POR Mg**

Se afiadeal suelo del paso anterior, en el mismo tubo, 25dele solucion de cambio
B y se agitadurante 1 minuto utilizando urvarilla de vidrio, se centrifu¢ durante 5
minutos a 3000 rpm.

VALORACION DEL Mg **

Se toma 10 mL de la solucion transparente, iertenen un matrg aforado de 250 mL
y se aforaa 100 mL con agua ctilada, posteriormente se toma0 mL de la solucio
de sulfatode magneo, se vierten en otro matratorado de 250 mL y se afca 100
mL con agua dedéida, a cada matraz se afic 10 mL de la solucién tampén y 6 go
del indicadomegro de ericromo T y se titt el magnesio hasta el vire del indicadc
color azul. Para reportar la capad de intercambio catiGnicen miliequivalentes por

100 g se utiliza la siguiente formt

_ 005M - N)- 25
p

CIC *100

Donde:
M = mililitros de solucion compjante empleados en valorar 10 mL
solucién B (solucion de sulfato magnés
N = mililitros de solucion complejante empleados arvaloracion de los 1
mL del extract

p = peso de la mues

El 2.5 es un factor de dcion, ya que el suelo se extreen 25 mL de solucién v,
para su valoracion se ton 10 mL del extracto.
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CURVA DE CALIBRACION

En la Tablase muestran las areas obtenidas al inyectar lindangl cromatégrafo ¢
gases, las cuales fueron ajustadas a un modelal lipe sirvio para determinar |
concentraciones de lindano a lo largo del estuelicgual se ruestra al final de los

datos, asi como laigure de los datos graficados.

Concentracié Area (ms)
mg/L

0 0 1 9619600 10 69208001
0.5 4634100 1 10365000 10 6048500
0.5 4139900 1 1254400 10 68311001
0.5 5467400 1 918290 10 68878001
0.5 5235600 5 34823000 10 6616000!
0.5 6315500 5 30985000 10 6630000
0.5 10772000 5 28972000 13 10065000
0.5 10332000 5 32235000 13 89497001
0.5 11839000 5 33163000 13 93945001
0.5 10647000 5 34323000 13 10901000
0.5 4947100 5 30250000 15 96944001
0.5 4389700 5 35338000 15 10562000
0.5 4519800 5 37396000 15 10567000
0.5 11090000 7 38405000 15 10730000
0.5 11837000 7 44088000 15 11152000
0.5 10488000 7 45071000 15 11298000

1 5648700 7 46705000 25 15653000

1 6426200 7 50643000 25 15849000

1 6712800 7 50493000 25 16018000

1 12252000 7 53431000

1 8793300 7 44701000

1 12818000 7 48175000

1 10455000 7 47596000

1 10443000 7 45929000

1 5630300 10 69647000

1 8552100 10 71984000

1 8793300 10 84599000

1 10394000 10 71490000

1 1065400 10 64517000

1 9619600 10 71376000
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La ecuacion obtenida del ajuste de datos pararaae calibracion fu
y=7x10°x
El pardmetro Rtuvo un valor de 0.988

180000000 -
160000000 - -
140000000 -
120000000 -
100000000 - }'

80000000 -

Area (HV*S)

60000000 -
40000000 -
20000000 -

O T T T T T

0 5 10 15 20 25 30
Conc. lindano (ppm)
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ANEXO B

TABLA S DIFRACCION DE RAYOS X

Espaciamientos d de ciertos minerales

Espaciamiento d

A nm Intensidad Mineral

Minerales de arcilla

17.7-17.0 | 1.77-1.70 10 Smetita (montmorillonita), solvatado
12.0-15.0 | 1.20-1.50 8-10 Smetita (montmorillonita), aire seco
14.0-15.0 | 1.40-1.50 1 Vermiculita
13.0-14.0 | 1.30-1.40 3-8 Clorita
12.20 1.22 Vermiculita, aire seco
11.4-11.7 | 1.14-1.17 10 Hidrobiotita
10.7 1.070 Vermiculita, aire seco
10.0-14.0 | 1.00-1.40 Mica hidrosa
10.8 1.08 10 Halloysita, hidratada
9.0-10.0 0.90-1.00 10 llita y mica
7.2-7.5 0.72-0.75 8 Metahalloysita
7.1-7.2 0.71-0.72 10 Kaolinita, dickita, nacrita
6.44 0.644 6 Palygorskita
5.90 0.590 0-0.3 Smectita (montmorillonita), solvatada
5.42 0.542 5 Palygorskita
5.00 0.500 9 Muscovita
4.7-4.8 0.47-0.48 9 Chlorita
4.60 0.46 5 Vermiculita
4.60 0.46 10 Sepiolita
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4.4-4.5 0.44-0.45 9 lllita, muscovita
4.49 0.449 8 Palygorskita
4.45-4.46 | 0.445-0.446 4-8 Kaolinita, dickita, fireclay
4.43 0.443 6 Dickita
4.42 0.442 10 Metahalloysita
4.40 0.44 8 Nacrita
4.35-4.36 | 0.435-0.436 6 Kaolinita, dickita
4.26 0.426 4 Dickita
4.20-4.30 | 0.420-0.430 5 Palygorskita
4.17 0.417 6 Kaolinita
4.13 0.413 6 Dickita
4.12 0.412 3 Kaolinita
3.84 0.384 4 Kaolinita
3.82 0.382 5 Sepiolita
3.78 0.378 6 Dickita
3.69 0.369 5 Palygorskita
3.56-3.58 | 0.356-0.358 10-8 Kaolinita, dickita, nacrita, metahalloysita
Silicatos
9.20-9.40 | 0.920-0.940 9 Talco
9.10-9.20 | 0.910-0.920 6 Pyrophyllita
7.10-7.20 | 0.710-0.720 6 Antigorita
7.10-7.20 | 0.710-0.720 6 Chrysotila
6.30-6.45 | 0.630-0.645 4-6 Feldespato
5.40 0.540 7 Mullita
4.60-4.70 | 0.460-0.470 6 Talco
457 0.457 5 Pyrophyllita
4.00-4.20 | 0.400-0.420 8 Feldespato
3.80-3.90 | 0.380-0.390 2-7 Feldespato
3.73-3.75 | 0.373-0.375 4-8 Feldespato
3.64-3.67 | 0.364-0.367 3-8 Feldespato
3.59-3.60 | 0.359-0.360 7 Antigorita
3.59-3.60 | 0.359-0.360 6 Chrysotila
3.44-3.48 | 0.344-0.348 3-6 Feldespato
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3.39 0.339 10 Mullita
3.36 0.336 3 Pyrophyllita
3.10-3.25 | 0.310-0.325 7-10 Feldespato

Oxidos e hidréxidos

6.25 0.625 10 Lepidocrocita
6.23 0.623 10 Boehmita
4.96 0.496 3 Goethita
4.85 0.485 3 Magnetita
4.83 0.483 10 Gibbsita
4.72 0.472 10 Bayerita
4.62 0.462 8 Spinel
4.36 0.436 8 Bayerita
4.34 0.434 6 Gibbsita
4.29 0.429 10 Yeso
421 0.421 7 Cuarzo
4.15 0.415 10 Goethita
4.05 0.405 10 Crystobalita
3.98 0.398 10 Diaspora
3.84 0.384 6 Calcita
3.73 0.373 7 lImenita
3.72 0.372 3 Maghemita
3.67 0.367 7 Hematita
3.36 0.336 3 Goethita
3.35 0.335 10 Cuarzo
3.30 0.330 3 Gibbsita
3.30 0.330 10 Calcita
3.28 0.328 9 Lepidocrocita
3.20 0.320 6 Bayerita
3.16 0.316 10 Boehmita
3.15 0.315 4 Crystobalita
3.06 0.306 7 Yeso
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A W N B O

© 00 N o O

11
12
13
14

15
16
17
18
19

20
21
22
23
24

25
26
27

0

88.263
44.135
29.425
22.071

17.659
14.717
12.617
11.042
9.8168

8.8378
8.0360
7.3688
6.8042
6.3203

5.9011
5.5345
5.2111
4.9238
4.6669

4.4357
4.2267
4.0367
3.8635
3.7047

3.5587
3.4241
3.2995

0.1
882.63
80.245
42.033
28.476
21.532

17.312
14.476
12.440
10.906
9.7098

8.7500
7.9644
7.3081
6.7524
6.2754

5.8623
5.5004
5.1809
4.8968
4.6426

4.4138
4.2069
4.0187
3.8469
3.6896

3.5448
3.4112
3.2875

Tabla de Conversién 2 © Espaciamiento

0.2
441.32
73.555
40.122
27.587
21.020

16.979
14.243
12.267
10.773
9.6042

8.6645
7.8935
7.2484
6.7015
6.2317

5.8239
5.4666
5.1510
4.8701
4.6187

4.3922
4.1872
4.0008
3.8306
3.6746

3.5309
3.3984
3.2758

0.3
294.21
67.897
38.378
26.751
20.531

16.660
14.017
12.099
10.644
9.5010

8.5506
7.8234
7.1897
6.6513
6.1883

5.7860
5.4333
5.1214
4.8437
4.5950

4.3708
4.1678
3.9831
3.8144
3.6596

3.5172
3.3857
3.2639

0.4
220.66
63.047
36.779
25.964
20.065

16.352
13.798
11.936
10.517
9.4001

8.4989
7.7549
7.1320
6.6019
6.1456

5.7488
5.4004
5.0922
4.8176
45715

4.3496
4.1486
3.9656
3.7983
3.6449

3.5036

3.3731
3.2522
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0.5
176.53
58.845
35.308
25.223
19.619

16.054
13.586
11.777
10.394
9.3015

8.4181
7.6880
7.0751
6.5532
6.1035

5.7119
5.3679
5.0633
4.7918
4.5482

4.3287
4.1295
3.9481
3.7824
3.6302

3.4901
3.3606
3.2406

0.6
147.11
55.167
33.950
24.522
19.193

15.768
13.381
11.622
10.273
9.2053

8.3387
7.6220
7.0192
6.5053
6.0619

5.6755
5.3358
5.0348
4.7663
4.5753

4.3079
4.1106
3.9309
3.7666
3.6157

3.4767
3.3482
3.2291

0.7
126.09
51.922
32.693
23.859
18.785

15.491
13.181
11.471
10.155
9.1105

8.2609
7.5571
6.9642
6.4550
6.0209

5.6395
5.3040
5.0065
4.7410
4.5026

4.2872
4.0919
3.9139
3.7509
3.6013

3.4634
3.3359
3.2176

0.8
110.33
49.038
31.526
23.232
18.394

15.225
12.988
11.325
10.040
9.0173

8.1847
7.4932
6.9100
6.4114
5.9804

5.6041
5.2727
4.9787
4.7160
4.4801

4.2669
4.0733
3.8969
3.7354
3.5870

3.4502
3.3236
3.2063

0.9
98.076
46.457
30.440
22.636
18.018

14.967
12.800
11.182
9.9270
8.9764

8.1100
7.4305
6.8567
6.3655
5.9405

5.5691
5.2417
4.9511
4.6913
4.4577

4.2467
4.0550
3.8801
3.7200
3.5728

3.4371
3.3115
3.1951
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28
29

30
31
32
33
34

35
36
37
38
39

3.1839
3.0763

2.9760
2.8823
2.7945
2.7120
2.6345

2.5615
2.4926
2.4274
2.3659
2.3074

3.1727
3.0660

2.9664
2.8732
2.7859
2.7040
2.6270

2.5541
2.4859
24211
2.3599
2.3018

3.1617
3.0557

2.9568
2.8643
2.7775
2.6961
2.6195

2.5474
2.4793
2.4149
2.3540
2.2962

3.1508
3.0455

2.9472
2.8553
2.7691
2.6882
2.6121

2.5404
2.4727
2.4086
2.3480
2.2905

3.1399
3.0354

2.9377
2.8465
2.7608
2.6804
2.6048

2.5334
2.4661
2.4024
2.3421
2.2849
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3.1291
3.0253

2.9283
2.8376
2.7526
2.6727
2.5974

2.5295
2.4596
2.3962
2.3362
2.2794

3.1184
3.0153

2.9190
2.8289
2.7443
2.6649
2.5902

2.5196
2.4531
2.3901
2.3305
2.2739

3.1078
3.0054

2.9098
2.8202
2.7362
2.6573
2.5830

2.5129
2.4466
2.3840
2.3247
2.2684

3.0973
2.9955

2.9005
2.8116
2.7281
2.6496
2.5757

2.5060
2.4402
2.3779
2.3189
2.2629

3.0868
2.9857

2.8914
2.8029
2.7200
2.642
2.5686

2.4993
2.4338
2.3719
2.3131
2.2574
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