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DESARROLLO Y VALIDACION DE UN
METODO PARA LA DETERMINACION
DE HIDROCARBUROS TOTALES DE
PETROLEO (TPH'S) MEDIANTE
ESPECTROFOTOMETRIA DE
INFRARROJOS CON
TRANSFORMADAS DE FOURIER,
EN SUELOS FORTIFICADOS

David Romero E.", Wendy Heredia R.

PALABRAS CLAVES: TPH’s, hidrocarburos totales de petrdleo, espectrofotome-
tria de infrarrojos, extraccion solido-liquido, suelo, fortificaciones

KEY WORDS: TPH's, total petroleum hydrocarbons, infrared spectrophotome-
try, solid-liquid extraction, soil, fortifications

RESUMEN

En este trabajo se desarrolla y va-
lida un método para la extraccion y ana-
lisis de'hidrocarburos totales de petréleo
en suelos, utilizando la extraccion so-
lido-liquido mediante agitacion con ul-
trasonido y una limpieza (clean up) con
silica gel, cuantificando por espectrofo-
tometria de infrarrojos con transforma-

das de Fourier. Una vez declarado el mé-
todo como validado se lo utiliza para
determinar hidrocarburos totales de pe-
troleo, en muestras de suelos y aguas de
percolacién que han sido sometidas en
el laboratorio a un proceso de simula-
cion de un derrame de petréleo.

En el proceso de validacion se
evalla la exactitud, precision, sensibili-

1 Pontificia Universidad Catdlica del Ecuador, Centro de Servicios Ambientales y Quimicos, Quito, Ecua-
dor (dromero@puce.edu.ec) (wherediar@puce.edu.ec).
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DESARROLLO Y VALIDACION DE UN METODO PARA LA DETERMINACION
_ DE HIDROCARBUROS TOTALES DE PETROLEO (TPH'S) MEDIANTE ESPECTROFOTOMETRIA
"ng DE INFRARROJOS CON TRANSFORMADAS DE FOURIER, EN SUELOS FORTIFICADOS

dad y eficacia del método analitico
desarrollado, obteniéndose como resul-
tados: una exactitud de 94 %, coeficien-
tes de variacién para la precision de
repetibilidad de 9.92 % vy para la preci-
sion de reproducibilidad de 9.49 %; un
limite de cuantificacion de 100 mg/Kg.
El rango de trabajo del método es de
100 a 5000 mg/Kg con coeficientes de
correlacion lineal mayores a 0.999.

Para el proceso de simulacion de
un derrame de crudo, se tomaron como
referencia dos estudios realizados en
Agriculture Journals (Kumar, 2006) (Gosh,
2007), asi se colocd suelos del orden de
Inceptisoles, suborden Andepts del gran
grupo Hidrandepts, en sistemas de co-
lumnas verticales, luego se realizd una
remocion fisica del crudo derramado y
se realizd la simulacion de precipitacio-
nes durante un periodo comprendido
de cuatro semanas. Asi, se comprueba la
presencia de TPH's en suelo, concentra-
ciones entre aproximadamente 500 y
4500 mg/Kg y en agua de percolacion
en concentraciones de 0.4 a 0.7 mag/L; lo
cual indica que un suelo de tipo Incepti-
sol que ha sido sometido a un derrame
de petroleo, con el tiempo y con el
efecto de las precipitaciones, los TPH's
pueden llegar a contaminar las aguas
subterraneas.

El presente trabajo se realizé en

il 62 —

el Centro de Servicios Ambientales y
Quimicos de la Pontificia Universidad
Catdlica del Ecuador (CESAQ-PUCE).

ABSTRACT

This work researches and vali-
dates a method for extraction and
analysis of total petroleum hydrocar-
bons in soil using solid-liquid extraction
with ultrasonic agitation and a clean up
with silica gel, quantifying by infrared
spectro- photometry with Fourier
transformed. When the method is vali-
dated, it is used to determine the total
petroleum hydrocarbons in samples of
soil and percolation water, which have
been subjected to a laboratory simula-
tion of a process oil spill.

In the validation process were
evaluated the accuracy, precision, sen-
sitivity and efficiency of the analytical
method developed, yielding the follow-
ing results: an accuracy of 94%, coeffi-
cients of variation for the precision of
9.92% repeatability and reproducibility
of 9.49%, the recoveries of standard ad-
ditions between 93.74% and 104.71%.
The working range of the method goes
between 100 to 5000 mg/Kg with linear
correlation coefficients upper 0.999.

For the simulation process of an
oil spill, was taken as reference two
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studies in Agriculture Journals (Kumar,
2006) (Ghosh, 2007), which was placed
on soils of the order of Inseptisoles, sub-
major group Andepts Hidrandepts in
vertical columns systems, followed for s
physical removal of oil spilled and per-
formed the simulation of rainfall during
a period of four weeks. It verifies the
presence of TPH’s in soil, in concentra-
tions between about 500 and 4500

mg/kg and concentrations in percola-
tion water between 0.4 to 0.7 mg/L,
which indicates that the Inceptisol soil
used when it has been subjected to an
oil spilling over time and with the effect
of precipitation, TPH's can contaminate
groundwater. This work was performed
at the Centro de Servicios Ambientales
y Quimicos de la Pontificia Universidad
Catolica del Ecuador (CESAQ-PUCE).

INTRODUCCION

El petrdleo es un liquido natural
oleaginoso e inflamable, constituido
por una mezcla compleja de hidrocarbu-
ros que se extrae de lechos geoldgicos
continentales o maritimos. Estos hidro-
carburos estan formados por d&tomos de
carbono (85 a 90 %) e hidrégeno (10a 14
%), junto a otros elementos como: nitré-
geno, azufre, oxigeno y metales, espe-
cialmente vanadio y niquel.

El petréleo es una de las princi-
pales fuentes de energia utilizada en
casi todos los procesos industriales, do-
mésticos y de transporte; por este mo-
tivo, la industria hidrocarburifera es una
delas mds importantes a nivel mundial;
circunstancia que crea la necesidad de
establecer controles en todos los pro-
cesos relacionados con esta industria,
con la finalidad de evitar cualquier dafo
ambiental.

Dada la importancia que en
nuestros dias, se da a la preservacién del
ambiente, es necesario, contar con un
marco legal que permita llevar a cabo el
control de los contaminantes en los sis-
temas acuaticos y edaficos.

En el Ecuador existen normas
ambientales generales para todos los
contaminantes, pero dada la importan-
cia de los hidrocarburos, existe un apar-
tado especial en el cual se trata a los
contaminantes relacionados con el pe-
troleo; este es el Decreto 1215, vigente
desde el afio 2001, en donde se presen-
tan los limites maximos permisibles de
los TPH’s en suelos, los cuales son: 1000
mg/kg para proteccion de ecosistemas
sensibles, 2500 mg/kg para usos agrico-
las y 4000 mg/kg para usos industriales
(Decreto 1215, 2001).

— &3 [lln
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DE HIDROCARBUROS TOTALES DE PETROLEQ (TPH’S) MEDIANTE ESPECTROFOTOMETRIA
DE INFRARROJOS CON TRANSFORMADAS DE FOURIER,

EN SUELOS FORTIFICADOS

La contaminacion de ambiente
por los hidrocarburos puede darse por
derrames directos de petrdleo en el
suelo o en el agua; infiltraciones de
combustibles o aceites; fugas de com-
bustibles por fallas en instalaciones sub-
terraneas. También durante otros
procesos de la industria hidrocarburifera
como son la explotacion, la extraccion y
el transporte de petréleo se pueden
producir accidentes que ocasionan con-
taminacion de suelos y aguas superficia-
les (Fernandez et al, 2006). En los suelos,
la contaminacion es critica porque no
solamente afecta a la flora y fauna ale-
danas, sino que también puede afectar
afuentes de agua cercanas o deteriorar-
las y dejarlas inertes.

La contaminacién por TPH's se
ve influenciada por la afinidad que tie-
nen estos contaminantes, con los com-
puestos de similar condicién, no pola-
res, como es el caso de la materia orga-
nica de sueloy la fraccién arcilla, lo cual
permite que los TPH's participen en fe-
némenos superficiales de adsorcion en
los coloides del suelo. Otros factores
que influyen en los procesos de movili-
dad de los TPH, a través del suelo son
el contenido de agua o humedad, el ta-
mano de particula del suelo, el conte-
nido de la fraccion arcillay de la materia

organica de suelo.

También, los TPH's presentan la
propiedad fisica de ser poco solubles en
sistemas acuosos, lo cual resulta perju-
dicial para la vida acudtica y subacua-
tica. Asi, ciertas fracciones de los hidro-
carburos con una densidad menor a la
del agua, forman una capa e impiden
que la luz pase al medio. Ademas esta
propiedad fisica constituye un factor
importante a considerar al momento
del desarrollo de un método analftico
que permita su cuantificacion.

Los TPH's estan formados por los
BTEX (benceno, tolueno, etilbenceno y
xileno), n-hexano, aceites combustibles
y con base mineral, aceites minerales;
estos han sido estudiados por la ATSDR
(Agency for Toxic Substances and Dise-
ase Registry)?, la cual ha creado una
serie de perfiles toxicologicos de los
componentes individuales y los pro-
ductos derivados del petréleo.

En el campo de la quimica ana-
litica existen diferentes métodos para
la extraccion y cuantificacion de los
TPH's para distintas matrices ambien-
tales. Asi, para el proceso de extraccion
se encuentran algunos métodos adap-
tados de la obtencion de aceites y gra-

2 Toxicolegical profile for Total petroleum hydrocarbons (TPH), (1999), www.atsdr.cdc.gov/toxprofiles/

tp123.pdf
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sas, EPA? 1664. Entre las técnicas de ex-
traccion se encuentran: soxhlet, micro-
ondas, solvente presurizado (PSE) y por
agitacion, métodos EPA 3550 y 3580.
Para el proceso de cuantificacion de
TPH's, se encuentran métodos como:
espectrofotometria de infrarrojos, la
cromatografia de gases que aungue es
una técnica de separacion, permite
también la cuantificacion mediante sus
detectores de ionizacién de llama (FID)
o acoplado a espectrometria de masas
(MS); entre otros (Atlantic RCBA, 2006),
(Criteria Working Group, 1998).

Es asi como, el objetivo general
de este trabajo es desarrollar un mé-
todo analitico para la determinacion de
TPH’s, con la utilizacién de la técnica de
extraccion por agitacion en bafo de ul-
trasonido optimizada, cuantificarlos
mediante la técnica de espectrofoto-
metria de infrarrojos con transformadas
de Fourier y aplicar el método analitico
desarrollado y validado en suelos del
orden de Inseptisoles, suborden An-
depts del gran grupo Hidrandepts que
han sido sometidos a una simulacién

controlada del derrame de petréleo. Se
propone optimizar tanto las condicio-
nes de extraccién mediante agitacion
por bafio ultrasonido de los TPH's en
suelos y el proceso de “clean up” con si-
lica gel, como las condiciones de cuan-
tificacion de los TPH's, y la técnica de
espectrofotometria de infrarrojos con
transformadas de Fourier.

Luego, validar el método de ex-
traccion y cuantificacion para el andlisis
de TPH's, en el rango de trabajo de 100 a
5000 mg/Kg, con un coeficiente de co-
rrelacion lineal de 0.99 para las curvas de
calibracion, coeficientes de variacién de
repetibilidad y reproducibilidad menores
al 10% y una exactitud de 100 + 10 %.

Y finalmente, determinar los
TPH's en suelos del orden de Inseptiso-
les, suborden Andepts del gran grupo
Hidrandepts y aguas de percolacién
obtenidas de la simulacién en sistemas
de columnas verticales de un derrame
de crudo y posteriores precipitaciones
durante un periodo comprendido de
cuatro semanas.

3 Enviromental Protection Agency, 820129, www.epa.gov/osw/hazard/testmethods.

— 65 |lIi
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I MATERIALES Y METODOS

En este trabajo se desarrolld un
método analitico para la determinacion
de hidrocarburos totales de petrélec en
suelos basados en los métodos EPA®:
3550, 3630, 8440. Para la preparacion de
la muestra, se procede a secarla a 60 °C
por 24 horas. Se realiza una extraccion
solido-liquido; luego se agita en un
bano ultrasonido para asegurar un con-
tacto intimo con el solvente (Método
EPA 3550). Se realiza una limpieza (clean
up) con silica gel para eliminar los com-
puestos polares como grasas y aceites
(Método EPA 3630). Se utiliza la espec-
trofotometria de infrarrojos con trans-
formadas de Fourier, para la deteccion
y cuantificacion de los TPH's (Método
EPA 8440). Las condiciones de extrac-
Cién, limpieza y cuantificacion son pro-
badas y puestas a punto, luego se
procede a la validacion del método
desarrollado y se prueba su eficacia
aplicandolo a muestras reales.

Equipos:

- Espectrofotémetro Infrarrojo con
Transformadas de Fourrier marca Per-
kin ElImer modelo Spectrum BX

- Equipo de Bafo de Ultrasonido Bran-
son

- Balanza analitica Mettler-Toledo con
precision de 0.1 mg

llll 6 —

- Estufa
- Dispensador Eppendorf o similar

Reactivos:

- Solvente de extraccién S 316 (policlo-
rotrifloro etileno) p.a.

- Hexano grado técnico

- Acido Clorhidrico p.a.

- Silica gel de 100 a 200 mesh

- Metanol o acetona

Estandares y materiales de referencia:

— Material de Referencia Certificado
marca: ERA, Catdlogo 570

- Estandar de Hidrocarburos Totales de
Petroleo, Marca: Chemservice, Cata-
logo: TPH418-1M, Mezcla GRO-DRO

Materiales:

- Celdas de cuarzo Marca Perkin Elmer,
camino optico 1.00 cm

- Puntas Eppendorf de 500 ply de 5 ml

- Espatulas metalicas

- Botellas de vidrio ambar de 100 ml,
boca ancha, con tapa

- Pipetas volumétricas clase A de 1 ml,
5 ml, 10 ml, calibradas

— Balones de aforo clase A de 10 ml

- Pipetas Pasteur

- Goteros
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Soluciones preparadas:

- Soluciones de las curvas de calibra-
cion: 10 mg/l, 100 mg/l, 500 mg/I,
1000 mg/l'y 1500 mg/!

Se utiliza la extraccion sélido-li-
quido en la cual se realizan varias prue-
bas, para adaptar la técnica a las
condiciones del laboratorio y obtener los
mejores porcentajes de recuperacion.

Las variables experimentales que
se pusieron a punto en esta etapa son:
tamano de muestra, cantidad de sol-
vente de extraccion, tiempo de extrac-
cion, cantidad de silica gel para la
limpieza (clean up). Con esta técnica se
evitan pérdidas de las fracciones volati-
les por incremento de temperatura, se
buscaron las mejores condiciones ex-
perimentales para tener porcentajes de
recuperacion adecuados y disminuir las
perdidas de analito en el proceso. Cada
una de las condiciones son probadas
en el laboratorio utilizando material de
referencia certificado y realizando la de-
teccion y cuantificacion mediante el es-
pectrofotometro de infrarrojos con
transformadas de Fourier, a la espera de
porcentajes de recuperaciéon de 100 +
10%.

El método validado fue aplicado
amuestras de suelos en sistemas de co-
lumnas verticales, con una posterior re-

mocion fisica del crudo derramado y si-
mulacion de precipitaciones fluviales
durante un periodo comprendido de
cuatro semanas.

Se ensambla un sistema de 13
columnas, con el fin de analizar los efec-
tos del tiempo de remocion y las preci-
pitaciones fluviales que sucedan
durante un mes, con la migracién de los
TPH's del suelo hacia las aguas subterra-
neas (Gosh et al, 2007). Las columnas
son de vidrio de 30 ¢cm cada una, en
cuya base poseen una salida para poder
recolectar el agua de percolacién; se re-
llenan con cantidades de suelo del
orden de Inceptisoles, suborden An-
depts del gran grupo Hidrandepts, los
cuales poseen como caracteristicas
principales, altos contenidos de materia
organicay se conforman de un alto por-
centaje de arcillas.

Posteriormente se procede al
empagque del suelo, uno de los sistemas
debe ser utilizado como blanco del es-
tudio, cuatro sistemas para la simula-
cion de la remocion de crudo a las 24
horas, cuatro sistemas para la simula-
cion de remocion a las 48 horas y cuatro
sistemas para la simulacién de remo-
ciénalas 72 horas. La remocion se efec-
tua fisicamente, al extraer el crudo en
su totalidad. Se recolecta ademas el
agua de percolacion.
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Una vez ensamblados los siste-
mas, se procede a derramar en la super-
ficie del suelo de cada columna, 5 mL
de crudo para simular el derrame. Ade-
mas, para producir un efecto real, dia-
riamente se fue anadiendo 5.4 mL de

lluvia simulada. Semanalmente se reco-
lectan las percolaciones obtenidas y se
analizan los TPH's. Al final de las cuatro
semanas del estudio, se examinan los
TPH's de los suelos contenidos dentro
de las columnas.

11 RESULTADOS

a. Validacion del método:

« Linealidad: fueron determinadas las
pendientes e intersecciones de las
curvas de calibracién realizadas en un
intervalo de 10 a 1500 mg/L de TPH's
puros. Este es el rango de la curvay si
se toma en cuenta la relacion del vo-
lumen del solvente con el peso de
suelo utilizado en el proceso de ex-
traccion, se obtiene un rango de 100
a 5000 mg/Kg. Los coeficientes de co-
rrelaciéon de las curvas de calibracion
utilizadas para este trabajo son mayo-
res a 0.999.

« Limite de deteccién: para la determi-
nacioén de limite de deteccion, se rea-
lizd la lectura de fortificaciones en
niveles bajos: 10, 25, 50, 75, 100 y 250
mg/kg, obteniéndose como valor del
limite de deteccion a 25 mg/kg que
corresponde a la menor concentra-
cion a la cual el equipo presenta una
lectura.

il ee —

« Limite de cuantificacién: el limite de
cuantificacion del método analitico
es la concentracion de la fortificacion
que puede ser cuantificada con una
recuperacion de 100 + 10%. Se ob-
tuvo una recuperacion de 98.4% para
la fortificacion de 100 mg/kg y se de-
termina a esta concentraciéon como
el limite de cuantificacion.

« Precision de repetibilidad y reproduci-
bilidad: los resultados de las pruebas
de repetibilidad y reproducibilidad
realizadas en cuatro niveles de con-
centracion de los TPH’s =100, 500,
1000y 5000 mg/Kg- se pueden apre-
ciaren laTabla 1. Todos los valores de
los coeficientes de variacion (%CV),
tanto en condiciones de repetibilidad
y de reproducibilidad son menores al
10%. Ademas, se obtienen porcenta-
jes de recuperacion dentro del obje-
tivo de validacion planteado: 100 +
10%.
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Tabla 1: Resultados de precision de repetibilidad (r) y reproducibilidad (R) para los TPH's

100 mg/kg 104709 104 99
500 mg/Kg 468699 414 838
1000 mg/Kg ~ 9950% 569 58
5000 mg/Kg 4912847 76,1 1,6

94 9.5 104,7 11,89
373 88 93,7 10,38
62,1 6,2 99,5 14,75
7129 WS 98,3 11,53

« Exactitud: la recuperacion que se ob-
tiene al utilizar un material de referen-
cia certificado es del 96.9%, cumple
con el objetivo de validacion. Este
valor es aceptado, si se compara con
los valores estipulados en el certifi-
cado del material de referencia.

« Incertidumbre: luego del proceso de
validacién se procedié a calcular la in-
certidumbre expandida del método,
y se obtuvo como resultados: una u
(K=2) = 11.89 mg/Kg para el rango
100-249 mg/Kg; una w (K=2)=12.56
mg/Kg para el rango 250-499 mg/Kg;
una n (K=2) = 10.38 mg/Kg para el
rango 500-749 mg/Kg; una u (K=2) =
7.07 mg/Kg para el rango 750-999
mg/Kg; una u (K=2) = 14.75 mg/Kg
para el rango 1000-1249 mg/Kg; y
una p (K=2) = 11.53 mg/Kg para el
rango 1250-5000 mg/Ka.

b. Aplicacién del Método:

Todos los valores, excepto los
correspondientes a la cuarta semana
después de la remocién presentan va-
lores de TPH’s menores al Iimite de
cuantificacion del método analitico uti-
lizado; ademés se observa que el valor
de los TPH's que lograron migrar a tra-
vés del agua de percolacion, se incre-
menta su concentracién a medida que
aumenta el tiempo de remocion y au-
menta las semanas de precipitacion, es
decir que el sistema de 24 horas para la
remocion, menor contacto del suelo
con el crudo tiene un valor de 0.4 mg/L;
con un valor de 0.5 en el sistema de 48
horas de remocion; alcanzando hasta
un valor de 0.7 mg/L en el sistema de
remocion a las 72 horas; este Ultimo
mantuvo el mayor contacto con el
crudo antes de su remocion. En la figura
Ne 1, se observan los incrementos de la
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concentracion de TPH's en los sistemas
de columnas correspondientes a la

cuarta semana después de la remocion.

0y
" f
g 05 j /ﬁ
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§ I \
wwipesn. 34 Prosras e remocion
g 0.3 1 wiil 48 horas do remocion
wiges 72 Boras de remocion
§ 0.2
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Figura N° 1: Comparacién de los resultados de la determinacion de TPH's
en las muestras de agua de percolacién de los tres sistemas de remocién del crudo,
recogidas en funcion del tiempo

En el andlisis de los suelos dentro
de las columnas se incrementa la con-
centracion de los TPH's, al transcurrir el
tiempo desde la remocion; incremento
que se observa desde los sistemas de re-
mocion a las 24 horas del derrame. Estos
presentan una menor concentracion

7o —

con respecto alos sistemas de remocion
a las 48 horas que a su vez presentan
concentraciones menores que |os siste-
mas de remocion a las 72 horas. Estas va-
riaciones en la concentracion de TPH's
en los sistemas de columnas, pueden
constatarse en la figura N° 2.
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Figura N° 2: Comparacién de las concentraciones de TPH's de los suelos entre los sistemas
de remocion luego del derrame, con respecto al tiempo transcurrido de la simulacién

111 DISCUSION

Dentro del proceso de puesta a punto
del método, se determinan las condi-
ciones optimas tanto de extraccion,
‘clean up"y cuantificacién en las com-
probaciones que arrojen resultados de
porcentajes de recuperacién cercanos
a los ideales, es decir de 100%+10.

Las condiciones determinadas
como optimas, posteriormente son uti-
lizadas para el proceso de validacion y
también para la aplicacién de las mues-
tras reales.

Los resultados de la validacion
del método analitico, permiten la veri-
ficacion de que este es exacto, preciso,
repetible, reproducible, en un rango de
determinacion de 100 a 5000 mg/Kg;
ademas se observa una correlacién de
los puntos de calibracidn de las curvas
de cuantificacion, lo cual demuestra
que el ajuste de la funcion lineal es va-
lido para la relacién absorbancia—con-
centracion. Al utilizar un método relati-
vamente sencillo en el cual se obtienen
resultados aceptables dentro de los ob-
jetivos de validacién, en términos de

— 71 |lli



DESARROLLO Y VALIDACION DE UN METODO PARA LA DETERMINACION

lli

DE HIDROCARBUROS TOTALES DE PETROLEO (TPH'S) MEDIANTE ESPECTROFOTOMETRIA
DE INFRARROJOS CON TRANSFORMADAS DE FOURIER.

EN SUELOS FORTIFICADOS

recuperacion de estandares, se de-
muestra la aplicabilidad de este para
posteriores ensayos con muestras rea-
les y la robustez del método por su baja
susceptibilidad a interferencias.

En la simulacion del derrame de
crudo controlado, se observa la presen-
cia de hidrocarburos totales de petroleo
en las aguas de percolacién en la cuarta
semana de precipitacion y en los suelos
dentro de los sistemas de columnas.
Esto se debe a que los hidrocarburos lo-
gran distribuirse dentro del sistema
eddfico a pesar del continuo paso de la
precipitacion simulada, la fina capa de
crudo que quedd en la superficie del
suelo en la columna luego de la remo-
cion fisica, fue percolando incremen-
tandose asi la concentracion de TPH's
en el agua recogida. También, el incre-
mento puede atribuirse al tiempo de
contacto del suelo con el crudo, antes
de ser removido.

Al tratarse de contaminacién con
sustancias organicas en el suelo, se ob-
serva que las fracciones ligeras, como
gasolinas y aceites, forman una capa en
la superficie y pueden movilizarse de
una manera horizontal; mientras que las
fracciones de hidrocarburos mas densas,
migran de manera vertical y pueden lle-
gar a acufferos subterraneos. Este feno-
meno migratorio se da principalmente,
por procesos de adsorcion que alcanzan
el equilibrio rapidamente y al saturarse,
permiten el desplazamiento de los con-
taminantes (Barcelona et al., 1990).

Ademas, la persistencia de los
contaminantes en el suelo, tiene una es-
trecha relacion con los componentes del
mismo, es asi que los suelos con alto
contenido de arcilla y de materia orga-
nica de suelo, permiten una mejor aso-
ciacién con los contaminantes provo-
cando que estos permanezcan adsorbi-
dos a la matriz por mas tiempo.

IV CONCLUSIONES

El método desarrollado para el
andlisis de los hidrocarburos totales de
petréleo en suelos, mediante la espec-
trofotometria de transformadas de Fou-
rier, utilizando extraccion sélido-liquido
por agitacion en ultrasonido, logra el
aislamiento, extraccion, separacion de
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interferencias, deteccion y cuantifica-
cién adecuada de dichos compuestos,
en un rango de trabajo de 100 a 5000
mg/Kag.

La técnica de extraccion solido-
liquido mediante agitacion en ultraso-
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nido permite obtener porcentajes de
recuperacion entre 90 a 100%, lo cual es
favorable conociéndose que los TPH's
son compuestos altamente volatiles y
que ademas pueden ser interferidos
por los aceites y grasas de origen ani-
mal y vegetal.

El proceso de validacion del mé-
todo desarrollado da una evidencia ob-
jetiva que se tiene una adecuada
precision en los niveles efectuados, ya
que cumple con lo estipulado para la
aceptacion de los coeficientes de varia-
cién, tanto para repetibilidad como
para reproducibilidad. El método des-
arrollado se declara validado por cum-
plir los pardmetros del objetivo de
validacion.

Las recuperaciones del material
de referencia certificado, analizado con
este método, son mayores al 96% y se
encuentra dentro de los valores acep-
tables del certificado.

Los resultados del estudio de-
muestran que cuando sucede un de-
rrame de crudo, se puede dar una
contaminaciéon no solamente del re-
curso suelo, sino también de las aguas
de rios o reservas subterrdneas existen-
tes, debido a que los TPH's logran mi-
grar verticalmente por efecto del agua
de percolacion a través del suelo.
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