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RESUMEN

La contaminacién recurrente por derrames de petréleo en la Amazonia peruana exige
el desarrollo de soluciones de remediacion eficientes, dado que los métodos convencionales
son insuficientes para crudos extrapesados. Esta investigacion tuvo como objetivo principal
disenar y validar un reactor de lavado tipo batch a escala de laboratorio, utilizando una sinergia
de agentes naturales (sustancias himicas como surfactante y D-limoneno como biosolvente)
para la recuperaciéon de crudo en suelos contaminados. La metodologia inicié con la
caracterizacion de un escenario de alta dificultad, simulando un suelo amazénico (pH 5,62,

34% arcilla) contaminado al 13,06 % HTP con crudo extrapesado (24.027 cP).

Posteriormente, se implementé un Disefio Factorial Completo 2* para optimizar el
proceso. El Analisis de Varianza (ANOVA) reveld que los cuatro factores (Cantidad de
Surfactante, Tiempo de Agitacion, Tiempo de Centrifugacion y Cantidad de Limoneno) fueron
estadisticamente significativos (p<0,05). El hallazgo mas relevante fue la identificacion de una
fuerte interaccion sinérgica (A*D) entre las sustancias himicas y el D-limoneno, demostrando
que ambos agentes se potencian mutuamente. Las condiciones optimas identificadas (1.000 mL
de surfactante, 60 min de agitacion, 15 min de centrifugacion y 6 mL de limoneno) se utilizaron
para el disefio de un prototipo de 2,5 L con turbina Rushton y bafles, calculado para operar en
régimen de transicion (Re = 49,33) a escala de laboratorio, donde el cizallamiento mecanico
local promueve la separacion. Finalmente, la validacion del reactor en triplicado demostrd una
alta eficiencia de remocion promedio de 86,03% (DE=0,306), superando la meta de validacion
del 50%. Se concluye que el sistema disefiado es una solucion tecnoldgicamente viable,
reproducible y altamente eficiente para el tratamiento de suelos impactados por crudo

extrapesado.

Palabras Clave: Remediacion de Suelos, Surfactantes Naturales, Reactor Batch.



ABSTRACT

Recurrent contamination from oil spills in the Peruvian Amazon demands the
development of efficient remediation solutions, given that conventional methods are
insufficient for extra-heavy crude oils. This research's main objective was to design and
validate a lab-scale batch washing reactor, utilizing a synergy of natural agents (humic
substances as a surfactant and D-limonene as a biosolvent) for crude oil recovery in
contaminated soils. The methodology began with the characterization of a high-difficulty
scenario, simulating an Amazonian soil (pH 5,62, 34% clay) contaminated to 13,06% TPH

with extra-heavy crude oil (24.027 cP).

Subsequently, a 2 Full Factorial Design was implemented to optimize the process. The
Analysis of Variance (ANOVA) revealed that the four factors (Surfactant Amount, Agitation
Time, Centrifugation Time, and D-Limonene Amount) were statistically significant (p<0,05).
The most relevant finding was the identification of a strong synergistic interaction (A*D)
between humic substances and D-limoneno, demonstrating that both agents mutually enhance
each other's performance. The identified optimal conditions (1.000 mL surfactant, 60 min
agitation, 15 min centrifugation, and 6 mL D-limonene) were used to design a 2,5 L prototype
featuring a Rushton turbine and baffles, calculated to operate in a transitional regime (Re =
49.33) at laboratory scale, driven by localized mechanical shear. Finally, the reactor validation
in triplicate demonstrated a high average removal efficiency of 86,03% (SD=0,306),
significantly exceeding the 50% validation target. It is concluded that the designed system is a
technologically viable, reproducible, and highly efficient solution for the treatment of soils

impacted by extra-heavy crude oil.

Keywords: Soil Remediation, Natural Surfactants, Batch Reactor.
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INTRODUCCION

El petréleo se erige como un recurso de importancia estratégica indiscutible en la
sociedad moderna, cuya funcidon trasciende la simple generacion de energia, siendo
fundamental en la cadena de produccion de innumerables bienes de consumo. No obstante, esta
profunda dependencia global estd marcada por un riesgo ambiental constante, manifestado en
los derrames accidentales de hidrocarburos. La nacion peruana, con su extraordinaria y fragil
Amazonia, se encuentra particularmente expuesta a esta amenaza, donde las actividades de
exploracion y explotacion petrolera representan un peligro directo para su biodiversidad. La
situaciéon se agrava en la selva, con un alarmante 78% del territorio superpuesto con
concesiones, y con infraestructuras de transporte, como los oleoductos, que han sido el
epicentro de la crisis, siendo la causa del 65% de los 474 derrames ocurridos entre 2000 y 2019,

atribuidos a problemas de corrosion y deficiencia operativa.

Las consecuencias de estos continuos desastres son profundas y multifacéticas,
afectando la salud, la seguridad alimentaria y la economia local. El crudo derramado contamina
cuerpos de agua vitales, disminuye drasticamente la poblacion de peces y destruye la base
econdmica de las comunidades. En el ambito de la salud publica, la exposicion cronica se ha
relacionado con un incremento en afecciones dermatologicas, respiratorias y gastrointestinales,
una crisis magnificada por la precaria capacidad de los servicios de salud en la region. Frente
a esta abrumadora realidad, las metodologias de remediacion convencionales han demostrado
ser insuficientes, presentando baja eficiencia para crudos extrapesados, generando riesgo de
contaminacion secundaria y conllevando costos operativos elevados. Incluso alternativas mas
benignas, como la biorremediacién, tienen limitaciones por su lenta velocidad de accion en las
condiciones del trépico himedo. Esta brecha tecnoldgica evidencia la necesidad impostergable

de desarrollar soluciones de ingenieria innovadoras, eficientes y sostenibles.

La presente tesis aborda esta problematica mediante el Disefio de un Reactor de Lavado
con Surfactantes Naturales para la Recuperacion de Petroleo Crudo en Suelos Contaminados.
El objetivo general fue disefiar un reactor a escala de laboratorio para la recuperacion eficiente
del crudo mediante un proceso optimizado de lavado con agentes naturales. La metodologia se
centrd en simular un escenario de alta dificultad un suelo amazoénico 4cido y de alta arcilla
(34%) contaminado con crudo extrapesado (24.027 cP) y en optimizar el proceso mediante un

Disefio Factorial Completo 2*. Este disefio permiti¢ determinar la combinacion 6ptima de



factores (Cantidad de Surfactante, Tiempo de Agitacion, Tiempo de Centrifugacion y Cantidad

de Limoneno) y, crucialmente, identificar las interacciones sinérgicas entre ellos.

El Analisis de Varianza (ANOVA) revel6 que todos los factores principales fueron
estadisticamente significativos, destacando el hallazgo de una fuerte interaccidon sinérgica
(A*D) entre las sustancias humicas y el D-limoneno, un mecanismo que valida la solucion dual
al combinar la accion tensioactiva con la fluidificacion del crudo. Las condiciones 6ptimas
resultantes (1.000 mL de surfactante, 60 min de agitacion, 15 min de centrifugacion y 6 mL de
limoneno) se emplearon para el disefio de un prototipo de 2,5 L con turbina Rushton y bafles,
operando en régimen de transicion (Re = 49,33) a escala de laboratorio. La validacion del
reactor funcional en triplicado demostr6 una alta y reproducible eficiencia de remocion
promedio del 86,03%, superando la meta del 50%. Se concluye que el sistema disefiado es una
solucion tecnolégicamente viable, reproducible y altamente eficiente para el tratamiento de

suelos impactados por crudo extrapesado.



CAPITULO 1

1. PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

1.1. Descripcion de la Realidad Problematica

En el complejo entramado de la sociedad moderna, el petréleo se erige como un recurso
de importancia estratégica indiscutible, cuyo alcance va mucho mas all4 de su funciéon como
simple generador de energia. De hecho, como detallan Zhang et al. (2024), su presencia es
fundamental en la cadena de produccion de innumerables bienes de consumo que definen
nuestro estilo de vida contemporaneo. No obstante, esta profunda dependencia global viene
acompafiada de una contraparte sombria, ya que todo el ciclo productivo del crudo, desde las
complejas operaciones de extraccion hasta su masivo transporte transcontinental, estd marcado
por un riesgo ambiental inherente y constante. En este contexto, Yusta-Garcia et al. (2017)
subrayan que cada fase del proceso representa una amenaza latente para la integridad de los
ecosistemas, siendo los derrames accidentales de hidrocarburos la manifestacion mas visible y

devastadora de esta vulnerabilidad sistémica.

Investigaciones de escala espacial desarrolladas por Yusta-Garcia et al. (2017)
advierten que las actividades de extraccion y los derrames de petréleo contaminan de manera
extensiva los rios y sedimentos del norte del Peru, propagando los impactos ambientales mucho
mas alla de los limites geograficos de las concesiones e introduciendo un riesgo persistente
para la fauna silvestre durante décadas. Como consecuencia de ello, Azevedo-Santos et al.
(2016) documentan un marcado declive en la biodiversidad acudtica posterior a los vertidos,
caracterizado por mortandades masivas de peces y una desestabilizacion estructural de las redes
troficas que puede prolongarse por afios en los cuerpos de agua dulce amazdnicos. Esta
situacion alcanza niveles de alta vulnerabilidad en la selva. Esta situacion alcanza niveles
criticos en la selva amazonica, un bioma donde, segliin investigaciones de Daga Salazar et al.
(2021), un alarmante 78% del territorio se encuentra superpuesto con concesiones de
hidrocarburos, colocando en jaque a ecosistemas de importancia global. Las infraestructuras
de transporte de crudo en la Amazonia, como los oleoductos, se han convertido
lamentablemente en el epicentro de esta crisis ambiental. Estas infraestructuras, algunas con
décadas de operacion, presentan una larga historia de fallas que han desencadenado numerosas
emergencias. Un informe exhaustivo citado por Sierra Praeli (2020) reveld que entre los afios

2000y 2019, la Amazonia peruana fue escenario de 474 derrames de petroleo, de los cuales un

3



preocupante 65% fue atribuido a problemas de corrosion y a una infraestructura operativa
deficiente. Las consecuencias de estos continuos desastres son profundas y multifacéticas. El
crudo derramado se propaga a través de cuerpos de agua vitales, contaminando el recurso

hidrico del que dependen las comunidades para su subsistencia.

El impacto social es igualmente desolador, ya que, como explican Acufia Jara et al.
(2021), la contaminacion de los rios disminuye drasticamente la poblacion de peces, lo que no
solo amenaza la seguridad alimentaria, sino que también destruye la base econdomica de las
familias que dependen de la pesca artesanal. En el ambito de la salud publica, la exposicion
cronica a los hidrocarburos representa un grave peligro. Investigaciones como la de Santa Cruz
Sandoval y Balta Velarde (2024) han establecido una clara conexion entre el contacto con el
crudo y un incremento en la incidencia de afecciones dermatoldgicas, respiratorias y
gastrointestinales en la poblacion local. Esta crisis sanitaria se ve magnificada por la precaria
capacidad de los servicios de salud en la region, una deficiencia estructural que la Defensoria

del Pueblo (2022) ha denunciado reiteradamente.

Frente a esta abrumadora realidad, las metodologias de remediacion empleadas hasta
ahora han demostrado ser claramente insuficientes. Li et al. (2022) argumentan que las
tecnologias convencionales a menudo adolecen de baja eficiencia, conllevan el riesgo de
generar contaminacion secundaria y suponen costos operativos elevados. Incluso alternativas
mas benignas como la biorremediacion presentan limitaciones determinantes en escenarios de
contingencia; de acuerdo con Hazaimeh y Ahmed (2021) asi como Rehman y Abbasi (2023),
la principal desventaja del tratamiento bioldgico radica en su velocidad de accion
inherentemente lenta, lo que la vuelve ineficaz para satisfacer las demandas inmediatas de
contencion ante derrames agudos o de gran volumen antes de que el hidrocarburo impacte las
lineas de costa o sature habitats ecologicamente sensibles. Esta notable brecha tecnologica,
reconocida por medios como Forbes Pert (2022), evidencia la necesidad impostergable de
desarrollar e implementar soluciones de ingenieria que sean no solo innovadoras, sino también
eficientes y sostenibles. Por consiguiente, el disefio de un reactor funcional para la recuperacion
de crudo en suelos contaminados emerge como una respuesta técnica indispensable para
fortalecer la remediacion ambiental y buscar una justicia social en una de las regiones mas

biodiversas y vulnerables del planeta.



1.2. Formulacion del Problema

La problematica central de esta investigacion se enmarca en la operacion de los
oleoductos que atraviesan la Amazonia peruana, activos de importancia critica para el pais que,
sin embargo, se han convertido en una fuente persistente de contaminacion ambiental y
conflicto social. El problema fundamental radica en la alta y recurrente frecuencia de derrames
de petroleo en esta region, donde se ha registrado que un 65% de los incidentes ocurridos entre
los anos 2000 y 2019 se debieron directamente a la corrosion y fallas en la infraestructura.
Estos constantes vertidos de crudo no solo constituyen un desastre ecologico que degrada
suelos y cuerpos de agua, sino que desencadenan una profunda crisis social y sanitaria que

impacta de manera desproporcionada a las comunidades indigenas y rurales.

Las consecuencias de estos derrames son severas y multifactoriales. La exposicion a
los hidrocarburos estd directamente relacionada con un incremento en la incidencia de
enfermedades dermatologicas, respiratorias y gastrointestinales en la poblacion. Esta
vulnerabilidad sanitaria se ve agravada por las limitadas capacidades de la infraestructura de
salud en la Amazonia para atender emergencias de esta indole. Adicionalmente, actividades de
subsistencia como la pesca y la agricultura resultan directamente perjudicadas, lo que se
traduce en una pérdida de la seguridad alimentaria y de los ingresos econdmicos para las

familias locales.

Frente a esta crisis recurrente, los métodos de remediacion convencionales aplicados
han demostrado ser insuficientes y poco eficaces en las particulares condiciones ecoldgicas de
la Amazonia peruana. Las estrategias como la contencion mecénica y el uso de dispersantes
quimicos rara vez logran una descontaminacion completa, dejando pasivos ambientales que
perpetaan el dafio al ecosistema. Esta brecha tecnologica y operativa evidencia la falta de una
soluciéon de ingenieria que sea sostenible, eficiente y adaptable a la realidad logistica y

ambiental de la region.
1.3. Justificacion de la investigacion

1.3.1. Justificacion Ambiental

La presente investigacion se justifica primordialmente por la urgente necesidad de
mitigar el severo y persistente dafio ecoldgico ocasionado por los derrames de petroleo de

oleoductos en la Amazonia peruana. Cada uno de estos eventos libera crudo que contamina de



manera directa el suelo y los cuerpos de agua, alterando los ciclos ecoldgicos y reduciendo la
biodiversidad local. Las tecnologias de remediacion convencionales no solo han demostrado
ser ineficaces en el complejo ecosistema amazonico, sino que a menudo presentan desventajas
como la posibilidad de generar contaminacion secundaria y un alto costo operativo. Este
proyecto busca disefar un reactor que no solo limpie el suelo afectado, sino que lo haga de una
manera sostenible, minimizando el impacto ambiental del propio proceso de remediacion. La
recuperacion de los ecosistemas afectados es crucial para preservar uno de los biomas mas

importantes del planeta.

1.3.2. Justificacion Social

La relevancia social de este proyecto es innegable, ya que los derrames de
hidrocarburos impactan directamente la salud, la seguridad alimentaria y los derechos
fundamentales de las comunidades indigenas y rurales de la region. La exposicion al crudo ya
sea por contacto directo o por el consumo de agua y alimentos contaminados, esta directamente
relacionada con wun incremento en enfermedades dermatoldgicas, respiratorias y
gastrointestinales. Esta crisis sanitaria se ve agravada por la limitada infraestructura de salud
en la Amazonia para atender emergencias de esta magnitud. Adicionalmente, actividades de
subsistencia como la pesca y la agricultura, que son la base de la economia y cultura local,
resultan gravemente afectadas. Al proponer una solucion tecnoldgica que busca remediar la
fuente de estos problemas, esta investigacion contribuye directamente a la proteccion de la

salud publica y a la restauracion de los medios de vida de las poblaciones vulnerables.

1.3.3. Justificacion Economica

Desde una perspectiva econdmica, el proyecto es relevante tanto a nivel local como
nacional. La infraestructura de oleoductos en el pais es un activo critico, y sus fallas operativas
no solo generan enormes costos de limpieza y remediacion, sino también pérdidas economicas
por la paralizacion de sus operaciones. A nivel local, la contaminacion destruye las bases de
las economias de subsistencia como la pesca y la agricultura, sumiendo a las comunidades en
una mayor precariedad econdmica. El disefio de un reactor eficiente y potencialmente escalable
ofrece una alternativa mas rentable a largo plazo en comparacion con los métodos tradicionales
de alto costo. Ademas, al ser un sistema disefiado para recuperar el crudo derramado, se abre
la posibilidad de revalorizar un producto que de otro modo se perderia, convirtiendo un pasivo

ambiental en un activo recuperable y reduciendo asi las pérdidas economicas totales.



La viabilidad econémica de este prototipo se sustenta en la reduccion de costos
operativos a largo plazo. Al emplear agentes naturales biodegradables, se minimizan los gastos
de post-tratamiento de efluentes y se evita la acumulacion de pasivos ambientales que derivan
en costosas sanciones por parte de organismos reguladores como la OEFA. Asimismo, la
recuperacion del 86,03% del crudo permite la revalorizacion de un recurso que, bajo métodos

convencionales, se consideraria un residuo perdido.

1.3.4. Justificacion Técnico-Cientifica

El sustento técnico y cientifico de esta investigacion radica en la existencia de una
brecha tecnolégica significativa en el campo de la remediacion de suelos en el contexto
amazonico. Los métodos convencionales han fracasado repetidamente, demostrando que se
requieren soluciones de ingenieria adaptadas a las condiciones especificas de la region, como
la alta humedad y la remota ubicacion geografica. Este trabajo propone el disefio y la validacion
de un sistema novedoso (el reactor) que integra principios fisicoquimicos para la recuperacion
de crudo. La investigaciéon no se limita a aplicar una técnica existente, sino que busca
determinar las condiciones Optimas de operacion a través de un disefio experimental riguroso.
Los resultados generaran conocimiento original y aplicable sobre la remediacion de suelos
contaminados con crudo extrapesado, aportando datos valiosos al campo de la ingenieria

ambiental.

1.4. Hipotesis

Se establece como hipotesis de investigacion formal que la implementacion de un
reactor de lavado tipo batch, optimizado hidrodindmicamente mediante una turbina
Rushton y bafles, bajo condiciones operativas controladas que maximizan la sinergia entre
las sustancias htimicas (surfactante) y el D-limoneno (biosolvente), permite alcanzar una
eficiencia de remocion de Hidrocarburos Totales de Petroleo (HTP) estadisticamente
superior al 80,00% en suelos de textura franco-arcillosa contaminados con crudo

extrapesado.



1.5. Objetivo de la Investigacion
Objetivo General

Disefar un reactor a escala de laboratorio para la recuperacion eficiente de crudo de
petréleo en suelos contaminados, mediante un proceso optimizado de lavado con surfactantes

naturales.
Objetivos Especificos

1. Simular las condiciones de un derrame de petroleo en suelo amazonico a escala de

laboratorio, preparando y contaminando un sustrato representativo

2. Determinar las condiciones operativas Optimas (concentraciéon de surfactante,
tiempo de contacto, relacion suelo-liquido y agitacion) que maximicen la remocion
del crudo del suelo contaminado mediante pruebas experimentales a escala de

laboratorio.

3. Ensamblar el prototipo del reactor tipo batch a escala de laboratorio, especificando
sus componentes, dimensiones y materiales, e integrando sus sistemas auxiliares de

acuerdo con los requisitos técnicos del proceso.

4. Validar el reactor funcional mediante pruebas de rendimiento, evaluando su
eficiencia en la remocion de crudo bajo las condiciones 6ptimas y comparando los

resultados con la meta establecida para demostrar su viabilidad técnica.



1.6. Variables e indicadores

Tabla 1

Operacionalizacion de Variables

Tipo de Variable Definicion Indicadores y Escala de
Variable Conceptual Niveles Medicion
Dependiente Porcentaje  de  Eficiencia del  Porcentaje (%) De Razén
Remocion de tratamiento para
Crudo extraer los
hidrocarburos de la
matriz del suelo.
Independiente A: Cantidad de  Volumen delasolucion  Unidad: mL  De Razoén
Surfactante de lavado (sustancia  (Solucién al 15%
htmica) para movilizar  p/v)
el crudo. Niveles: Bajo (-1):
500,0; Alto (+1):
1.000,0
Independiente B: Tiempo de Duracion de la fase de  Unidad: min De Razoén
Agitacion mezcla dinamica para  Niveles: Bajo (—1):
el contacto suelo-  30; Alto (+1): 60
solucion.
Independiente C: Tiempo de Duracion de la  Unidad: min De Razon
Centrifugacion separacion  mecanica  Niveles: Bajo (—1):
de fases (liquido- 10; Alto (+1): 15
solido).
Independiente D: Cantidad de  Volumen del Unidad: mL De Razén
Limoneno biosolvente  afiadido  Niveles: Bajo (—1):
para mejorar la  2;Alto(+1): 6
separacion del crudo
recuperado.
De Control Masa de Suelo Cantidad fija de Unidad: kg De Razén
Contaminado material a tratar en cada ~ Valor fijo: 1 kg
experimento.
De Control Contaminacion Nivel de  Unidad: % p/p De Razon
Inicial de Crudo contaminacion Valor fijo: 13,06
estandarizado en las %
muestras de suelo.
De Control Velocidad de Velocidad rotacional Unidad: rpm De Razén

Agitacion

constante del agitador
para garantizar mezcla
uniforme.

Valor fijo: 400 rpm

Nota. Elaboracion Propia.



CAPITULO 11

2. FUNDAMENTO TEORICO

2.1. Antecedentes de la Investigacion

La contaminacion de suelos por derrames de hidrocarburos representa uno de los
desafios ambientales més persistentes y complejos de la era industrial, lo que ha impulsado a
la comunidad cientifica a una busqueda continua de tecnologias de remediacion que sean no
solo eficaces, sino también sostenibles y economicamente viables. La literatura académica de
los ultimos afios refleja una clara evolucion desde enfoques convencionales hacia soluciones
mas sofisticadas e integradas, especialmente para escenarios tan complejos como la Amazonia
peruana. Histéricamente, las primeras respuestas a la contaminacion por petroleo se centraron
en métodos fisicos y quimicos, tales como la adsorcion y el desnatado superficial, técnicas que
Zheng et al. (2022) describen como efectivas para la contencion inicial pero limitadas en su

capacidad de descontaminacion profunda.

Sin embargo, como lo demuestra un analisis critico de Li et al. (2022), estas tecnologias
tradicionales a menudo sufren de desventajas significativas, entre las que se incluyen una baja
eficiencia de tratamiento para crudos pesados, la posibilidad de generar contaminacion
secundaria y un alto costo operativo que las hace poco practicas para aplicaciones a gran escala

en zonas remotas.

Frente a las limitaciones de los métodos fisicoquimicos, la biorremediacion ha surgido
como una de las alternativas mas estudiadas y aceptadas desde una perspectiva ambiental,
debido a su potencial para degradar los hidrocarburos utilizando la capacidad metabolica de
microorganismos. La investigacion de Okeke (2022) sobre tecnologias emergentes destaca la
biorremediacion como una respuesta de gestion ambientalmente amigable para los derrames
de petréleo. A pesar de su bajo impacto ecoldgico, este enfoque presenta un inconveniente
fundamental que limita su aplicabilidad en situaciones de emergencia: su cinética de reaccion
es inherentemente lenta y puede verse facilmente interrumpida por las condiciones ambientales
del sitio, lo que resulta en procesos de limpieza que pueden durar meses o incluso afios antes

de alcanzar los niveles de descontaminacion deseados.

Debido a estas limitaciones, la investigacion mas reciente se ha orientado hacia el

desarrollo y la optimizacion de Procesos de Oxidacion Avanzada (AOPs), los cuales, segiin
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Christodoulis et al. (2024), tienen el objetivo de mineralizar los contaminantes organicos
transformandolos en compuestos inocuos como didxido de carbono y agua. Estos procesos,
que comunmente operan a temperatura y presion ambiente, son considerados respetuosos con
el medio ambiente al no transferir contaminantes entre fases ni producir grandes volumenes de
lodos peligrosos. Dentro de este campo, han ganado especial interés las técnicas térmicas, como
la pirolisis, que buscan descomponer los hidrocarburos mediante la aplicacion de calor en
ausencia de oxigeno, aunque su implementacion a gran escala sigue presentando desafios en

términos de consumo energético y control del proceso.

Paralelamente, una linea de investigacion muy prometedora se ha centrado en las
técnicas de lavado de suelos (soil washing), las cuales buscan transferir el contaminante de la
matriz del suelo a una fase liquida para su posterior tratamiento y recuperacion. En este ambito,
el uso de surfactantes y agentes naturales ha demostrado un gran potencial. Un estudio de
Avelino Camones (2024) explora los factores de riesgo asociados a los derrames en cuencas
hidrograficas de la Amazonia, subrayando la necesidad de tecnologias que puedan movilizar
el crudo adherido a los sedimentos. Es aqui donde el uso de sustancias htimicas, biosurfactantes
y solventes de origen natural como el limoneno cobra una especial relevancia, ya que ofrecen
una alternativa biodegradable y de menor toxicidad frente a los surfactantes sintéticos. La
viabilidad de estos métodos depende criticamente del disefio de un sistema de contacto
eficiente, como un reactor, que maximice la interaccion entre el suelo contaminado y la
solucion de lavado. La investigacion contemporanea ha validado consistentemente la técnica
de lavado de suelos como una solucion robusta y de alta eficiencia para la descontaminacion
de sitios impactados por hidrocarburos. La premisa fundamental de esta tecnologia es transferir
los contaminantes de la matriz del suelo a una fase liquida mediante el uso de agentes de lavado,
que pueden ser posteriormente tratados. La efectividad de este enfoque ha sido demostrada de
manera contundente en diversos estudios que reportan eficiencias de remocién de
Hidrocarburos Totales del Petroleo (TPH) superiores al 80%. El éxito del proceso, sin embargo,
depende criticamente de la optimizacién de sus variables operativas. En esta linea, el trabajo
de Zoghi y Mafigholami (2023) es un claro ejemplo, ya que, al aplicar una Metodologia de
Superficie de Respuesta para ajustar pardmetros como la concentracion de surfactante, la
relacion liquido-solido, el tiempo de lavado y el pH, lograron alcanzar tasas de remocion de

TPH que se aproximaban al 99% en condiciones 0ptimas.
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La versatilidad del lavado de suelos se refleja en la amplia gama de agentes surfactantes
que han sido investigados y validados. Un andlisis general del estado del conocimiento
realizado por Zhao et al. (2024) confirma que tanto surfactantes sintéticos, como el SDS y el
Tween 80, como aquellos de origen natural, han demostrado un gran potencial. Dentro de las
alternativas sostenibles, los biosurfactantes de origen microbiano, como la surfactina y el
ramnolipido, han sido objeto de numerosos estudios. Por ejemplo, Gracida et al. (2023)
demostraron que un biosurfactante producido por la bacteria halotolerante Bacillus cereus fue
capaz de remover hasta un 64% del crudo en suelos con alta carga de contaminacion.
Paralelamente, los surfactantes derivados de plantas han emergido como otra alternativa
prometedora; Offiong et al. (2021) utilizaron con éxito extractos acuosos de Talinum
triangulare (waterleaf) para lavar suelos contaminados con crudo, mientras que Zhang et al.
(2023) reportaron eficiencias de remocién superiores al 75% empleando saponinas, un tipo de
surfactante vegetal. Esta evidencia respalda el uso de agentes de origen natural como una

estrategia eficaz y ambientalmente més compatible.

Un érea de investigacion particularmente relevante para este proyecto es el uso de
sustancias humicas como agentes de lavado. Los trabajos recientes han demostrado que estos
compuestos naturales pueden ser tan o mas efectivos que los surfactantes comerciales. La
investigacion de Piccolo et al. (2024) es especialmente notable, ya que lograron potenciar las
propiedades anfifilicas de la materia humica mediante una modificacion quimica (O-
alquilacion), creando un agente con una capacidad de remocion de hidrocarburos aromaticos
policiclicos superior a la de los surfactantes convencionales. Una ventaja clave de este enfoque
es la menor toxicidad de los agentes himicos para la biota del suelo, lo que ademas de limpiar,
puede facilitar una posterior atenuacion biologica de los contaminantes residuales. Este
potencial sinérgico es corroborado por Zhao et al. (2024), quienes destacan que los surfactantes
compuestos con humatos de sodio son una opcion viable y sostenible. Mas allé de la eficacia
quimica, la viabilidad del lavado de suelos depende de la ingenieria del proceso y del disefio
de sistemas de tratamiento que sean escalables y eficientes. El desarrollo de reactores es un
paso crucial para transferir los resultados del laboratorio a aplicaciones de campo. Estudios
como el de Lee et al. (2025), quienes evaluaron el rendimiento de un reactor piloto de biolavado
para remediar suelos de Kuwait, demuestran la aplicabilidad de la tecnologia a gran escala y
en condiciones reales. El disefio de estos sistemas a menudo incluye la posibilidad de operar
de manera movil, como lo describe el trabajo de Silva et al. (2023), quienes utilizaron un

sistema transportable para tratar suelos con un surfactante verde.
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Para maximizar la sostenibilidad del proceso, el disefio del reactor debe considerar la
optimizacién de la agitacion, una adecuada relacion liquido-solido y, fundamentalmente, la
capacidad de recircular la soluciéon de lavado. Adicionalmente, se deben integrar etapas de
post-tratamiento para gestionar los efluentes, como el uso de carbon activado para depurar la
solucion antes de su descarga o reutilizacion, tal como sugieren Caetano et al. (2023). En
conjunto, la evidencia cientifica no solo respalda la alta eficiencia del lavado de suelos, sino
que también establece una base sélida para el disefio de reactores que, como se propone en esta

tesis, integren el uso de surfactantes naturales para una remediacion efectiva y sostenible.

Finalmente, aunque la literatura cientifica presenta un amplio abanico de tecnologias
para la remediacion de suelos contaminados con petrdleo, persiste una brecha significativa en
cuanto al desarrollo de soluciones integrales que sean a la vez rapidas, eficientes, de bajo costo
y adaptables a las condiciones logisticas y ecoldgicas de la selva peruana. La mayoria de las
investigaciones se han enfocado en la eficacia de un agente quimico o bioldgico particular,
prestando menos atencion al disefio y la validacion de la ingenieria del proceso a través de un
reactor optimizado que permita aplicar estas soluciones de manera controlada y escalable. Es
precisamente en esta interseccion entre la quimica de la remediacion y la ingenieria de reactores

donde la presente investigacion busca hacer una contribucion significativa.

2.2. Bases Teoricas

2.2.1. Contaminacion de Suelos por Hidrocarburos de Petroleo
2.2.1.1. Composicion y Propiedades del Petroleo Crudo Extrapesado

Investigadores como Yang et al. (2024), Schacht-Herndndez et al. (2024) & Wu
et al. (2024) han conceptualizado el petrdleo crudo extrapesado como un fluido definido
por su excepcional viscosidad, una densidad elevada y una estructura molecular de gran
complejidad. Su composicion quimica se caracteriza por una predominancia de
fracciones de alto peso molecular, tales como asfaltenos y resinas, junto con una notable
presencia de compuestos aromaticos y diversos heteroatomos, incluyendo azufre,
nitrégeno y metales pesados como el vanadio y el niquel. En este sentido, trabajos de
Yang et al. (2024), Avendafo-Salazar et al. (2020), Lozano-Navarro et al. (2022) &
Contreras-Mateus et al. (2021) explican que son precisamente las estructuras ciclicas y

aromaticas altamente condensadas de los asfaltenos las principales responsables de esta
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viscosidad extrema. Dichos compuestos, ademds, promueven la formacion de
agregados moleculares y emulsiones de una estabilidad muy alta, lo que introduce
desafios significativos en las operaciones de transporte y procesamiento. A su vez, Wu
et al. (2024) anade que la marcada escasez de hidrocarburos mas ligeros, como alcanos
y compuestos aromaticos de bajo peso molecular, constituye otro factor determinante
que contribuye a la elevada resistencia a fluir que presenta este tipo de crudo. Segin
Avendafio-Salazar et al. (2020), Topilnytskyy et al. (2020) & Wu et al. (2024), las
propiedades fisicoquimicas fundamentales que rigen el comportamiento del petroleo
extrapesado son la viscosidad, la densidad, el contenido de agua y el andlisis SARA,
que desglosa su composicion en saturados, aromaticos, resinas y asfaltenos, destacando
que estas propiedades varian considerablemente en funcion del yacimiento y las
condiciones de extraccion. Ademas, Zhao et al. (2022) resalta que la presencia de
compuestos polares, como los 4cidos nafténicos y las resinas, juega un papel crucial al
influir directamente tanto en la viscosidad como en la estabilidad de las emulsiones que

se forman.

Estas complejidades operativas han impulsado la bisqueda activa de soluciones
tecnologicas, donde el trabajo de Alharthy et al. (2022) se destaca por documentar el
estudio de un amplio espectro de aditivos y métodos fisicos, como extractos de origen
vegetal y nanoparticulas, cuyo enfoque central es modificar la reologia del crudo para

mejorar sustancialmente su movilidad y procesabilidad industrial.

2.2.1.2. Dinamica de los Derrames: Infiltracion y Transporte de Contaminantes en

el Suelo

La dindmica de un derrame de contaminantes en el subsuelo se rige por
complejos procesos de infiltracion y transporte, cuya evolucion depende de las
propiedades intrinsecas del suelo, la naturaleza fisicoquimica del contaminante y las
condiciones ambientales del entorno. El estudio de Bukhman et al. (2021) establece que
la penetracion inicial del liquido en la matriz porosa del suelo estd influenciada de
manera fundamental por la porosidad y el coeficiente de filtracion, factores que
determinan tanto la velocidad como la profundidad de la absorcion, mientras que el
volumen total absorbido es directamente proporcional al espesor de la capa de derrame

inicial.
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Una vez que el contaminante ha ingresado al suelo, investigaciones como las de
Menkiti et al. (2021) & Camelo et al. (2024) demuestran que este puede iniciar una
migracion tanto en direccion vertical como horizontal, con el riesgo potencial de
alcanzar acuiferos subterraneos y convertirse en una amenaza significativa para la salud

publica y la integridad del ecosistema.

Posteriormente, el transporte de los contaminantes a través del perfil del suelo
es regulado por una combinacion de fendomenos fisicos y quimicos, que incluyen la
adveccion, la difusion y la sorcion, a los que en ocasiones se suma la biodegradacion.
En este sentido, Menkiti et al. (2021) & Mwakilama et al. (2023) identifican la
capacidad de adsorcion del suelo, una propiedad estrechamente ligada a su contenido
de arcilla y materia organica, como un factor clave que controla la movilidad y retencioén
de los compuestos. Ademas, Tang et al. (2024) sefiala que la heterogeneidad estructural
del suelo y las condiciones de flujo transitorias pueden dar lugar a la formacion de rutas
de flujo preferenciales, afectando la mezcla, el tiempo de residencia y, por ende, la

degradacion de los contaminantes.

Para predecir la distribucion espacio-temporal de la pluma de contaminacion, se
emplean modelos numéricos y analiticos, tal como proponen Viccione et al. (2020), Ke
etal. (2025) & Mwakilama et al. (2023), los cuales integran variables como la velocidad
del flujo de agua, la presencia de sistemas radiculares y la capacidad de sorcion del
medio, proporcionando asi conocimientos fundamentales para el disefio de estrategias
de remediacion efectivas y la prevencion de la contaminacion de recursos hidricos

subterraneos.

2.2.1.3. Interaccion del Crudo con la Matriz del Suelo Amazonico (Adsorcion y

Retencion)

La interaccion entre el petroleo crudo y la matriz del suelo amazdnico estd
gobernada fundamentalmente por procesos de adsorcidon y retencion, los cuales son
intensificados por las caracteristicas fisicoquimicas tanto del contaminante como del
medio edafico. Un estudio de Yang et al. (2023) explica que los componentes mas
polares del crudo, como los asfaltenos y las resinas, exhiben una elevada afinidad por

las superficies minerales del suelo, especialmente las arcillas como la caolinita.

15



Esta fuerte adhesion se debe a una combinacion de fuerzas de Van der Waals,
interacciones de tipo electrostatico y la formacion de enlaces de hidrégeno entre los
grupos funcionales presentes en el hidrocarburo y los grupos hidroxilo de los minerales.
Como resultado, se incrementa significativamente la energia de interaccion en la
interfaz suelo-crudo, lo que conduce a una tenaz retencion del contaminante y dificulta

enormemente su movilidad y eventual separacion durante los procesos de remediacion.

Las consecuencias de esta fuerte retencion son complejas; por un lado, puede
limitar la biodisponibilidad de los hidrocarburos para los microorganismos,
obstaculizando los procesos de atenuacion natural, aunque como sefialan Partovinia et
al. (2021) & Ali et al. (2020), la presencia de consorcios microbianos adaptados a estas
condiciones puede favorecer una remediacion bioldgica a largo plazo. Adicionalmente,
la adsorciéon no es un proceso uniforme para todos los componentes del crudo.
Investigaciones de Yang et al. (2023) & Li et al. (2020) demuestran que las fracciones
de mayor peso molecular y polaridad tienden a ser adsorbidas con mayor fuerza,
mientras que los compuestos mas ligeros y menos polares conservan una mayor

capacidad de migracion a través del perfil del suelo.
2.2.1.4. Impacto Ecotoxicoldgico de los Hidrocarburos en Ecosistemas Terrestres

El impacto ecotoxicologico de los hidrocarburos derivados del petroleo, que
incluyen compuestos alifaticos, aromaticos y policiclicos (HAPs), representa una
amenaza considerable para la salud de los ecosistemas terrestres. Investigaciones de
Mishra et al. (2023), Mohanta et al. (2023) & Da Silva & Andrade-Vieira (2025)
demuestran que estas sustancias pueden inducir efectos de toxicidad tanto agudos como
cronicos en la biota del suelo, afectando negativamente a plantas, microorganismos y
fauna. Dicha toxicidad se manifiesta en la alteracion de procesos bioldgicos
fundamentales, como la inhibicion de la germinacion de semillas, la restriccion del
crecimiento radicular y una disminucion general de la actividad microbiana y la
biodiversidad. A nivel celular, los estudios de Mishra et al. (2023) & Mohanta et al.
(2023) explican que los mecanismos de dafio incluyen la generacion de estrés oxidativo,
el deterioro de la funcidon mitocondrial, la induccion de mutaciones en el ADN y la
disrupcién de la sintesis proteica, lo que en conjunto conduce a una degradacion de la

fertilidad del suelo y una merma en la productividad de los ecosistemas.
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Mas alla de los efectos biologicos directos, la contaminacion por hidrocarburos
también provoca una alteracion significativa de las propiedades fisicoquimicas del
suelo. El trabajo de Mohanta et al. (2023) detalla cémo estos contaminantes pueden
modificar la porosidad y la permeabilidad, reduciendo la disponibilidad de nutrientes y
generando condiciones anaerobicas que son perjudiciales para el desarrollo de la
vegetacion y la supervivencia de la microbiota beneficiosa. Adicionalmente, Mishra et
al. (2023) advierte sobre el riesgo de bioacumulacion, un proceso mediante el cual los
compuestos toxicos se incorporan en los organismos y se transfieren a lo largo de la
cadena trofica, pudiendo ocasionar efectos genotdxicos y endocrinos en la fauna
terrestre. Debido a que la severidad de estos impactos varia en funcion del tipo de
hidrocarburo, las caracteristicas del suelo y la sensibilidad de las especies expuestas,
autores como Mishra et al. (2023), Mohanta et al. (2023) & Da Silva & Andrade-Vieira
(2025) coinciden en que la evaluacion ecotoxicoldgica, a través de bioensayos
estandarizados, es una herramienta fundamental para el manejo ambiental y el disefio

de estrategias de remediacion efectivas para los sitios contaminados.

2.2.2. Panorama de las Tecnologias de Remediacion de Suelos
2.2.2.1. Clasificacion de los Tratamientos: Fisicos, Quimicos y Biologicos

Las tecnologias disponibles para la remediacion de suelos contaminados se
agrupan en tres categorias principales: tratamientos fisicos, quimicos y biologicos, cada
uno de los cuales presenta un perfil particular de ventajas y limitaciones. Dentro de los
tratamientos fisicos, trabajos como los de Song et al. (2022), He et al. (2024) &
Mahinroosta & Senevirathna (2020) describen técnicas como la extraccion térmica y el
lavado de suelos, las cuales se caracterizan por su alta eficiencia y rapidez, aunque a
menudo implican costos elevados y pueden provocar una alteracion perjudicial en la
estructura y fertilidad del suelo. Por su parte, los tratamientos quimicos, que segiin Li
et al. (2024), Song et al. (2022) & Azhar et al. (2022) incluyen la oxidacién avanzada
y la estabilizacion, ofrecen la capacidad de degradar o inmovilizar los contaminantes
de manera efectiva, si bien su aplicacion, como advierte Mahinroosta & Senevirathna
(2020), puede generar subproductos que requieren un manejo cuidadoso y conllevan el

riesgo de afectar negativamente la calidad del medio edafico.
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En contraste con los enfoques anteriores, los tratamientos bioldgicos, que
abarcan la biorremediacion, la fitorremediacion y la bioaumentacién, son destacados
por Analia (2022), Li et al. (2024) & Song et al. (2022) por su sostenibilidad y mayor
aceptacion social, ya que utilizan los procesos metabolicos de microorganismos y
plantas para degradar los contaminantes. La principal limitacién de estos métodos,
segiin Azhar et al. (2022), es que generalmente requieren periodos de tiempo mas
prolongados para alcanzar los objetivos de descontaminacion. Debido a las desventajas
inherentes a cada método individual, la tendencia actual en la ingenieria ambiental,
respaldada por Analia (2022), Zheng et al. (2022), Zou et al. (2024), Ashkanani et al.
(2024) & Wu et al. (2022), es la aplicacion de tratamientos integrados o sinérgicos que
combinan técnicas fisicas, quimicas y bioldgicas para mejorar la eficiencia global del
proceso. En ultima instancia, como coinciden Analia (2022), Li et al. (2024) & Song et
al. (2022), la seleccion de la estrategia de remediacion més adecuada debe basarse en
un analisis multifactorial que considere el tipo y la concentracion del contaminante, las
propiedades del suelo, los costos asociados y los objetivos de restauraciéon ambiental

especificos para cada sitio.
2.2.2.2. Biorremediacion: Principios y Limitaciones en Climas Tropicales

La biorremediacion se define como un proceso biotecnoldgico que emplea
organismos vivos, tales como microorganismos, plantas o algas, para degradar,
transformar o inmovilizar contaminantes presentes en el suelo y el agua. Autores como
Martinez-Rivera y Cardona-Gallo (2021), Patel et al. (2022) & Bala et al. (2022) la
describen como una alternativa ecoldgica y rentable en comparacioén con los métodos
fisicoquimicos convencionales. En el contexto de los climas tropicales, las condiciones
de alta temperatura y humedad pueden, en principio, favorecer una mayor actividad
microbiana y acelerar las tasas de biodegradacion, tal como lo sefialan Mokrani et al.
(2024). Sin embargo, este mismo entorno presenta desafios particulares, ya que, segin
Martinez-Rivera y Cardona-Gallo (2021) & Gaylarde y Da Fonseca (2025), la rapida
descomposicion de la materia organica, la lixiviacién de nutrientes esenciales y la
intensa competencia entre los microorganismos nativos y aquellos que pudieran ser

introducidos pueden comprometer la eficiencia del tratamiento.
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Dentro de las estrategias mas utilizadas, Martinez-Rivera y Cardona-Gallo
(2021) destacan la bioaumentacién, que consiste en la adicion de consorcios
microbianos con capacidades degradadoras especificas, y la bioestimulacion, que busca
potenciar la actividad de la microbiota autoctona mediante la adicién de nutrientes o
co-sustratos. A pesar de que estas técnicas han demostrado altas tasas de degradacion
de hidrocarburos en suelos tropicales, su eficacia puede verse severamente limitada por
una serie de factores. Investigaciones de Patel et al. (2022) & Mokrani et al. (2024)
identifican la baja disponibilidad de oxigeno, la presencia de compuestos recalcitrantes
de alta toxicidad y una posible disminuciéon de la diversidad microbiana como
obstaculos clave. Por esta razon, como subrayan Martinez-Rivera y Cardona-Gallo
(2021) & Gaylarde y Da Fonseca (2025), la seleccion rigurosa de microorganismos
adaptados a las condiciones tropicales y un monitoreo constante de la biodiversidad del
suelo son pasos indispensables para evitar impactos ecologicos adversos y asegurar la
sostenibilidad del proceso, concluyendo que el éxito de la biorremediacidon en estos

climas depende de un manejo cuidadoso de las variables ambientales y bioldgicas.
2.2.2.3. Tratamientos Térmicos (Desorcion y Pirdlisis)

Los tratamientos térmicos, que engloban procesos como la desorcion térmica y
la pir6lisis, constituyen una estrategia de remediacion de suelos que aplica calor para
volatilizar o descomponer quimicamente a los contaminantes organicos € inorganicos.
Una de las ventajas mas notables de estas tecnologias, como lo describen Yue et al.
(2021), Mong et al. (2022) & Cuevas et al. (2024), es su alta eficiencia en la eliminacién
de contaminantes, junto con la posibilidad de recuperar energia y convertir los residuos
en productos de valor como aceites, gases y biochar. En particular, la pir6lisis es un
proceso destacado por Renjie et al. (2020) & Sekar et al. (2021) por su capacidad para
transformar residuos solidos en combustibles, cuya eficiencia energética, segun Ren et
al. (2022), puede ser optimizada mediante la integracion con otros procesos o el uso de

catalizadores.

A pesar de sus beneficios, estos tratamientos enfrentan desafios energéticos de
gran envergadura. Investigaciones de Patlolla et al. (2023) & Yue et al. (2021) sefialan
que la necesidad de operar a temperaturas elevadas, a menudo por encima de los 500°C,
implica un consumo energético muy alto y, consecuentemente, costos operativos
significativos.
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Ademas, Mong et al. (2022) & Sekar et al. (2021) explican que la eficiencia del
proceso depende criticamente del disefio del reactor, el tipo de residuo y la optimizacion
de parametros clave. Por estas razones, como concluyen Patlolla et al. (2023) & Cuevas
et al. (2024), la escalabilidad y la sostenibilidad econémica de estas tecnologias ain
enfrentan barreras importantes, lo que subraya la necesidad de continuar la
investigacion para mejorar la eficiencia y reducir el impacto ambiental asociado a su

alto consumo energético.
2.2.2.4. Tratamientos Fisicoquimicos y sus Desafios Ambientales

Los tratamientos fisicoquimicos engloban un conjunto de tecnologias de
remediacion, que incluyen la adsorcion, la oxidacién avanzada y la filtracién por
membranas, las cuales, segiin Analia (2022), Wu et al. (2023) & Donkadokula et al.
(2020), se distinguen por su notable rapidez y alta eficiencia en la eliminacién de una
amplia gama de contaminantes organicos e inorganicos. A pesar de su efectividad, estos

métodos presentan importantes desafios ambientales y operativos.

Investigaciones de Li et al. (2023), Mousset et al. (2021) & Bibi et al. (2023)
advierten sobre la generacion de lodos y residuos secundarios que requieren una gestion
especializada, asi como sobre el elevado consumo de energia y reactivos quimicos que
caracteriza a muchos de estos procesos. Ademas, como sefiala Analia (2022), existe el
riesgo de alterar permanentemente la estructura y funcionalidad biologica del suelo, y
su efectividad puede verse comprometida por la variabilidad de los residuos y la
presencia de contaminantes recalcitrantes, lo que, de acuerdo con Gao et al. (2025) &

Li et al. (2023), exige un control operativo muy preciso.

Un desafio adicional de considerable relevancia, destacado por Wu et al. (2023)
& Donkadokula et al. (2020), es el riesgo inherente de formar subproductos mas toxicos
o persistentes que los compuestos originales durante las reacciones de oxidacion, lo
cual podria incrementar la toxicidad general del sitio si el proceso no es controlado
rigurosamente. Por estas razones, la tendencia actual en la ingenieria de remediacion,
como recomiendan Analia (2022), Mousset et al. (2021) & Gaur et al. (2024), se orienta
hacia la optimizacion de los procesos para minimizar el consumo de recursos Yy,
fundamentalmente, hacia la integracion de tratamientos fisicoquimicos con tecnologias

biologicas.
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Esta combinacion sinérgica busca aprovechar la rapidez de los primeros para
una descontaminacion inicial, seguida de un pulido biolégico mas sostenible,
mejorando asi la eficiencia global y reduciendo los impactos ambientales negativos a

largo plazo.
2.2.3. El Lavado de Suelos (Soil Washing) como Estrategia de Tratamiento
2.2.3.1. Fundamentos y Mecanismos del Proceso de Lavado de Suelos

El lavado de suelos, o soil washing, es una técnica de remediacion
conceptualizada por Liu et al. (2021), Choong et al. (2023) & Zheng et al. (2022) como
un proceso disefiado para separar y extraer contaminantes, tales como metales pesados
y compuestos orgénicos, de la matriz del suelo. Esta tecnologia opera mediante el uso
de soluciones acuosas que contienen diversos agentes quimicos, como surfactantes o
quelantes, para movilizar los contaminantes. El fundamento del proceso, como explican
Feng et al. (2020), Wang et al. (2020) & Choong et al. (2023), se basa en una
combinacion de dos mecanismos principales: por un lado, una separacion de tipo fisico
que aisla las particulas mas finas del suelo (arcilla y limo), donde tienden a concentrarse
los contaminantes, de las fracciones mas gruesas; y por otro, una extraccion de
naturaleza quimica, en la cual los agentes de lavado promueven la desorcion y
solubilizacion de los contaminantes, facilitando su transferencia desde la fase so6lida a

la fase liquida para su posterior tratamiento.

La eficiencia global del proceso de lavado de suelos depende de una serie de
factores operativos interrelacionados, entre los que Feng et al. (2020), Liu et al. (2021)
& Wang et al. (2020) destacan el tipo y la concentracion del agente de lavado, el pH de
la solucion, el tiempo de contacto y la relacion sélido-liquido. Los mecanismos
especificos de remocion, que segin Zheng et al. (2022) pueden incluir desde la
disolucién acida hasta la formacion de complejos, varian en funcion de la naturaleza
del contaminante y del agente seleccionado. En la bisqueda de una mayor efectividad,
investigaciones de Choi et al. (2021) & Lee & Son (2021) han explorado tecnologias
complementarias como la aplicacion de ultrasonido, que puede intensificar la desorcion

de los contaminantes.
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A pesar de ser una técnica rapida y efectiva, es fundamental reconocer sus
limitaciones; como advierten Liu et al. (2021), Tran et al. (2021) & Wang et al. (2020),
el proceso genera efluentes liquidos contaminados que requieren un tratamiento
secundario y puede alterar las propiedades del suelo, por lo que la optimizacién de las

condiciones operativas es crucial para minimizar los riesgos ambientales asociados.
2.2.3.2. Agentes de Lavado: Surfactantes y Solventes

En las técnicas de lavado de suelos, los agentes mas comunmente empleados
para facilitar la desorcion y solubilizacion de contaminantes hidrofobicos, como los
hidrocarburos, son los surfactantes y los solventes. Los surfactantes, entre los que se
incluyen compuestos como el SDS y los ramnolipidos, actlian formando micelas que
encapsulan las moléculas contaminantes, mejorando asi su extraccion de la matriz del
suelo. Investigaciones de Ramirez et al. (2020) & Zhang et al. (2023) demuestran que
la eficiencia de este proceso depende de multiples factores como el tipo de surfactante
y las caracteristicas del contaminante, y sefialan que un incremento en la concentracion

del agente no siempre se traduce en una mejora significativa de la remocion.

En este sentido, estudios de Panumonwatee et al. (2021) & Zhang et al. (2023)
han determinado que los surfactantes de tipo no idnico y anidnico suelen ser mas
efectivos que los cationicos para la remocion de hidrocarburos, y que la combinacion
de diferentes surfactantes puede optimizar la eficiencia del lavado. Por su parte, los
solventes como el tolueno o el cicloxano se utilizan frecuentemente como co-solventes
para potenciar la recuperacion de aceites, aunque como advierten Ramirez et al. (2020)
& Gao et al. (2021), su seleccion debe priorizar un bajo impacto ambiental. La
combinacion de surfactantes y solventes puede generar un efecto sinérgico, ya que,
segin Gao et al. (2021), esta mezcla puede reducir la concentracion micelar critica y
aumentar el nimero de micelas, mejorando la capacidad de extraccion, especialmente
si el solvente posee afinidad estructural con el contaminante. No obstante, una de las
principales limitaciones de estas tecnologias, como subraya Trellu et al. (2020), es que
el uso de grandes volumenes de agentes de lavado no solo incrementa los costos
operativos, sino que también genera efluentes liquidos que requieren un tratamiento
adicional, por lo que la recuperacion y reutilizacion de dichos agentes se considera un

aspecto clave para garantizar la sostenibilidad del proceso.
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2.2.3.3. El Rol de las Sustancias Haimicas como Surfactantes Naturales

Las sustancias hiimicas, y en particular los acidos htimicos, son reconocidas
como potentes surfactantes de origen natural, una capacidad que, segun Lian et al.
(2020), Bannikov y Savchenko (2024) & Yang et al. (2021), se deriva de su compleja
estructura molecular. Esta estructura contiene de manera simultanea grupos funcionales
hidrofilicos e hidrofébicos, lo que les confiere la habilidad de interactuar eficazmente
tanto con contaminantes organicos como inorgdnicos. Gracias a esta naturaleza
anfifilica, trabajos de Lian et al. (2020), Piccolo et al. (2024) & Gholami et al. (2024)
demuestran que las sustancias hiimicas pueden reducir la tension superficial del agua,
formar micelas y estabilizar emulsiones. Estos mecanismos facilitan la solubilizacion y
la movilidad de contaminantes persistentes como los hidrocarburos aromaticos
policiclicos (PAHs) en el suelo, mejorando su disponibilidad para ser eliminados

mediante técnicas de lavado o para ser degradados en procesos de biorremediacion.

El comportamiento surfactante de las sustancias hiimicas no es estatico; de
hecho, Lian et al. (2020) senala que es altamente sensible a factores ambientales como
el pH y la presencia de iones metalicos, los cuales pueden modificar su capacidad para
estabilizar emulsiones y, por ende, su eficacia. No obstante, existe la posibilidad de
mejorar su rendimiento, ya que investigaciones de Piccolo et al. (2024) & Bannikov y
Savchenko (2024) han demostrado que la modificacion quimica de los acidos humicos
puede potenciar sus propiedades, llegando a alcanzar eficiencias de lavado comparables
o superiores a las de los surfactantes sintéticos, pero con las ventajas de una menor
toxicidad y mayor compatibilidad ambiental. Es importante considerar que su efecto
puede ser dual; tal como advierte Gholami et al. (2024), la concentracion y el tipo de
sustancia humica son determinantes, pues en ciertas condiciones podrian secuestrar los
contaminantes y reducir su biodisponibilidad. A pesar de ello, su perfil general las

posiciona como una alternativa ecologica y eficiente para la remediacion de suelos.
2.2.3.4. Biosolventes para la Recuperacion de Crudo

El limoneno, un compuesto organico de origen natural extraido de citricos, ha
emergido como un biosolvente de alta eficacia y bajo impacto ambiental para la
recuperacion de hidrocarburos, mostrando un rendimiento particularmente notable en
el tratamiento de crudos pesados y extrapesados. Investigaciones desarrolladas por

Espinosa y Ramirez-Gonzalez (2022) & Mathews et al. (2022) demuestran que su
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aplicacion puede inducir una reduccion significativa de la viscosidad del crudo,
alcanzando hasta un 53% en aceites extrapesados. Este efecto se complementa con su
capacidad para solubilizar fracciones complejas como asfaltenos y parafinas,
mejorando la proporcion de resinas y aromaticos. En pruebas de laboratorio, estos
autores reportan que la inyeccion de limoneno ha logrado tasas de recuperacion de hasta
un 46% en sistemas de arena y un 62,6% en rocas bioclasticas, un rendimiento que en

ciertas condiciones supera a métodos tradicionales como la inyeccion de vapor.

Mas alla de su desempeiio técnico, el principal atractivo del limoneno radica en
su perfil ambiental favorable. Mathews et al. (2022) lo posicionan como una alternativa
verde superior a los solventes convencionales como el tolueno y los compuestos BTX,

ya que el limoneno es biodegradable, no toxico y seguro de manipular.

Adicionalmente, su alta disponibilidad y su capacidad para formar sistemas
miscibles o nanoemulsiones, como lo describen Liu et al. (2021) & Mathews et al.
(2022), amplian su potencial en aplicaciones de recuperacion mejorada de petréleo.
Estos sistemas permiten la movilizacion del crudo atrapado en reservorios de baja
permeabilidad y contribuyen a reducir la presion de inyeccion necesaria. En conjunto,
el limoneno se consolida como una opcion sostenible y eficiente que ofrece ventajas
tanto técnicas como ambientales sobre los solventes tradicionalmente utilizados en la

industria.
2.2.3.5. Dinamica Micelar de las Sustancias Humicas en la Remediacion

Las sustancias hiimicas actian como tensioactivos naturales gracias a su
estructura anfifilica, que permite la reduccion de la tension superficial y la formacion
de micelas. De acuerdo con Lian et al. (2020), la Concentracion Micelar Critica (CMC)
de estas sustancias es altamente sensible a factores ambientales como el pH y la
presencia de iones, los cuales modifican su capacidad para estabilizar emulsiones. En
procesos de lavado de suelos, es imperativo operar en un régimen post-micelar;
Bannikov y Savchenko (2024) sefialan que una concentracion adecuada permite que las
micelas encapsulen eficazmente los contaminantes orgénicos, facilitando su
transferencia a la fase liquida. Asimismo, Gholami et al. (2024) advierten que tanto la
concentracion como el tipo de sustancia humica son determinantes, ya que una dosis

insuficiente limitaria la biodisponibilidad del contaminante para su remocion.
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2.2.3.6. Fundamentos Analiticos de la Norma EPA 9071B para la Cuantificacion
de HTP

El método analitico oficial EPA 9071B (N-Hexane Extractable Material for
Sludge, Sediment, and Solid Samples) establece las directrices estandarizadas
internacionales para la extraccion ex-situ y determinacidn cuantitativa gravimétrica de
hidrocarburos no polares asociados a matrices so6lidas, lodos y sedimentos edaficos
(U.S. Environmental Protection Agency [U.S. EPA], 1998). El principio fisico-quimico
del método descansa en una separacion por extraccion liquido-sélido continua (Soxhlet)
utilizando n-hexano como solvente organico apolar de arrastre. Debido a su baja
constante dieléctrica, el n-hexano rompe selectivamente las interacciones hidrofobicas
y las fuerzas de van der Waals que fijan las cadenas de hidrocarburos a la superficie de
los minerales y la materia organica del suelo, transfiriendo selectivamente el
contaminante hacia el seno del solvente en ciclos de ebullicion y reflujo continuo. El
fundamento fisico-quimico de esta técnica radica en la afinidad termodindmica entre el
solvente organico y los contaminantes hidrofébicos. El n-hexano, al ser un solvente
apolar de baja constante dieléctrica, posee la capacidad de romper eficazmente las
interacciones hidrofobicas, las fuerzas de van der Waals y los enlaces débiles que fijan
las cadenas de hidrocarburos a las superficies activas de las arcillas (caolinita) y a la
materia organica del suelo. De este modo, se logra desprender el contaminante de la

matriz solida sin alterar su estructura quimica basal. Procedimiento Experimental.

2.2.4. Principios de Ingenieria para el Disefio del Sistema
2.2.4.1. Reactores Tipo Batch (Discontinuos)

Los reactores tipo batch, también conocidos como discontinuos, se definen por
un modo de operacion ciclico en el que los reactivos se cargan en el sistema al inicio
de un lote, la reaccion procede bajo condiciones de temperatura y presion estrictamente
controladas, y los productos son descargados una vez que el ciclo ha concluido. Este
método, segn lo describen Wu et al. (2022) y otra literatura técnica (2020), permite un
control preciso sobre el tiempo de residencia y las variables operativas. Entre sus
ventajas mas notables se encuentra una gran flexibilidad para procesar diferentes tipos
de reacciones y volumenes, asi como una facilidad para el manejo de lotes pequefios o

de escala experimental. Ademas, la investigacion de Bukhtiyarova et al. (2023) destaca
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que su naturaleza discontinua los hace ideales para la investigacion, el desarrollo de
nuevos productos y la produccion de especialidades quimicas o farmacéuticas, donde
la capacidad de adaptar rdpidamente la formulacion y las condiciones del proceso es

fundamental.

En cuanto a sus aplicaciones, los reactores batch son ampliamente utilizados en
la sintesis de productos quimicos finos, en la industria farmacéutica y en el campo
biotecnoldgico. Askari et al. (2024) & Jagaba et al. (2021) también resaltan su uso en
el tratamiento de aguas residuales a través de los reactores secuenciales por lotes (SBR),

que ofrecen una alta eficiencia para tratar efluentes con composiciones variables.

No obstante, es importante reconocer sus limitaciones; como sefalan Wu et al.
(2022) y otras fuentes (2020), estos reactores no son eficientes para producciones
continuas a gran escala y exigen una gestion muy cuidadosa de la seguridad y del
control térmico para prevenir riesgos como el sobrecalentamiento en reacciones
exotérmicas. En resumen, su principal fortaleza radica en la versatilidad y el control
que ofrecen, siendo la opcion preferente en procesos donde la flexibilidad operativa y
el aseguramiento de la calidad del producto son prioritarios sobre el volumen de

produccion.

2.2.4.2. Parametros Criticos en el Disefio de Reactores de Mezcla

a) Hidrodinamica y Sistemas de Agitacion (Turbinas Rushton). La
hidrodinamica dentro de los reactores de mezcla es un factor determinante para
el éxito de un proceso, ya que garantiza la distribucion homogénea de los
reactivos y una transferencia de masa eficiente. Investigaciones de Tao et al.
(2020), Yang et al. (2020) & Geng et al. (2020) demuestran que el disefo y la
operacion de los sistemas de agitacion, como las turbinas Rushton, influencian
directamente en la velocidad de mezcla, la dispersion de fases y la capacidad de
mantener solidos en suspension. Estos autores, junto con Dhakane y Yadav
(2024), sefialan que parametros como la velocidad de circulacion del liquido y
la homogeneidad de solidos en sistemas multifasicos son una consecuencia
directa de la configuracion del agitador. Se ha observado que un incremento en
la velocidad de agitaciéon o en la velocidad superficial de un gas tiende a

aumentar la retencion de gas y el coeficiente volumétrico de transferencia de
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masa, aunque, como advierten Tao et al. (2020) & Yang et al. (2020), una alta
concentracion de sélidos puede a su vez dificultar la mezcla y reducir la

eficiencia de dicha transferencia.

Ademas del control de las variables operativas, la optimizacion de la geometria
tanto del reactor como de sus sistemas de agitacion es un aspecto clave para
asegurar una mezcla efectiva en todo el volumen del sistema. Estudios de Li et
al. (2022), Jaramillo-Gutiérrez et al. (2020) & Dhakane y Yadav (2024)
enfatizan la importancia de un disefio adecuado para evitar la formacion de
zonas muertas, que son regiones de baja circulacion donde la mezcla es

deficiente.

Este desafio es particularmente relevante en configuraciones especificas como
los reactores de tipo airlift o las columnas de burbujeo, donde la hidrodindmica
es mas compleja. Por lo tanto, un disefio ingenieril que considere tanto la forma
del reactor como la del impulsor es fundamental para maximizar el contacto

entre las fases y garantizar la eficiencia del proceso.

b) Transferencia de Masa y Tiempo de Residencia. La transferencia de masa
se considera un parametro de disefio critico, ya que determina la eficiencia de la
reaccion, especialmente en sistemas multifidsicos como los de tipo gas-liquido o
liquido-solido. Investigaciones de Tao et al. (2020), Li et al. (2022) & Geng et
al. (2020) establecen que su eficacia depende directamente de la intensidad de
la mezcla, el rea interfacial disponible y el coeficiente de transferencia, factores
que son inherentemente controlados por la hidrodindmica del sistema y el disefio
del agitador. De manera complementaria, el tiempo de residencia, que describe
la duracion que un reactivo permanece dentro del reactor, es otro pardmetro
fundamental que, segiin Jaramillo-Gutiérrez et al. (2020), Lv et al. (2022) & Li
et al. (2024), afecta directamente la conversion y la selectividad del proceso.
Una distribucion de tiempos de residencia adecuada es, por lo tanto, esencial
para prevenir fendmenos perjudiciales como los cortocircuitos o la formacion
de zonas de estancamiento, optimizando asi el rendimiento global del reactor.
Para lograr un control preciso de estos parametros interdependientes, la
ingenieria de reactores recurre a una combinacion de modelado, simulacion y
técnicas experimentales.
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Tal como lo demuestran los trabajos de Jaramillo-Gutiérrez et al. (2020), Lv et
al. (2022) & Li et al. (2024), el analisis de la distribucion de tiempos de
residencia (RTD) es una herramienta experimental clave que, junto con modelos
computacionales, permite ajustar y optimizar el disefio y las condiciones
operativas. Este enfoque integrado es el que finalmente permite maximizar tanto

la eficiencia de la transferencia de masa como la seguridad general del sistema.
2.2.4.3. Procesos de Separacion Post-Tratamiento

Los procesos de separacion post-tratamiento, como la decantacion, la
centrifugacion y la evaporacion, son etapas fundamentales para la purificacion de
productos y la recuperacion de materiales de valor en una amplia gama de industrias.
La decantacion, que se basa en la sedimentacion por gravedad, es reconocida por su
simplicidad operativa; sin embargo, como sefialan Mekonnen (2024) & Lateb et al.
(2024), a menudo resulta ser un método lento y poco eficiente, especialmente cuando

se trata de separar particulas muy finas o romper emulsiones estables.

En contraste, la centrifugacion emplea fuerzas centrifugas para acelerar
dréasticamente la separacion de fases. Investigaciones de Bai et al. (2021), Haller et al.
(2021) & Li et al. (2023) demuestran que esta técnica no solo reduce significativamente
los tiempos de proceso en comparacion con la decantacion, sino que también permite
la separacion de particulas de tamafio micrométrico, logrando asi productos de una

pureza considerablemente mayor.

La eficacia de la centrifugacion es particularmente evidente en aplicaciones
ambientales; estudios de Lateb et al. (2024), Li et al. (2023) & Martinez-Arcos et al.
(2024) destacan su capacidad para reducir el contenido de solidos en lodos aceitosos,
mejorar la recuperacion de aceites o biocompuestos y facilitar la reutilizacion de las
fases acuosas. Por otro lado, la evaporacion se utiliza como una técnica para concentrar
soluciones o para eliminar solventes, siendo un método de eleccion cuando se necesita
recuperar compuestos volatiles o reducir el volumen de residuos liquidos. En definitiva,
como coinciden Bai et al. (2021) & Mekonnen (2024), la seleccion del método de
separacion mas apropiado no es universal, sino que depende de un anélisis cuidadoso
de la naturaleza de la mezcla, los objetivos del proceso y la eficiencia requerida en

términos de tiempo, pureza y recuperacion del producto final.
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2.2.5. Optimizacion de Procesos mediante Diseiio Experimental
2.2.5.1. Fundamentos del Disefio de Experimentos (DOE)

El Disefio de Experimentos (DOE) es una metodologia estadistica fundamental
que, segun Lee et al. (2022), Gilman et al. (2021) & Milosavljevi¢ et al. (2024), permite
la planificacion y el analisis eficiente de experimentos, con el objetivo de maximizar la

informacion obtenida utilizando el menor nimero de ensayos posible.

Los principios de esta metodologia, como explican Rampado y Peer (2023) &
Jindal y Goswami (2020), se centran en la identificacion de factores de entrada y
respuestas de salida para estudiar sistematicamente sus efectos, tanto individuales como
combinados. A diferencia del enfoque tradicional de variar un solo factor a la vez
(OFAT), el DOE permite el analisis de las interacciones entre las variables, lo que,
como sefalan Gilman et al. (2021) & Milosavljevi¢ et al. (2024), conduce a una
comprension mucho mas profunda de los procesos y a una mejora significativa en su

calidad y robustez.

El desarrollo de un estudio mediante DOE tipicamente abarca la definicion clara
de los objetivos, la seleccion de un disefio experimental apropiado, la ejecucion de los
ensayos y, finalmente, el analisis estadistico de los resultados. Autores como Lee et al.
(2022), Jankovi¢ et al. (2021) & Rampado y Peer (2023) describen como este proceso
permite identificar las relaciones significativas entre las variables para optimizar el
sistema en estudio. La eleccion del disefio experimental, que puede ir desde un factorial
completo hasta un disefio de superficie de respuesta, depende del contexto y de los
recursos disponibles, existiendo siempre un equilibrio entre la precision deseada y el
esfuerzo experimental requerido, como lo indican Lee et al. (2022) & Jankovi¢ et al.
(2021). En definitiva, el DOE se consolida como una herramienta clave para la
optimizacion, el control de calidad y la innovacion en una multitud de campos

cientificos e industriales.
2.2.5.2. Diseiios Factoriales para el Estudio de Variables e Interacciones

Los disefios factoriales constituyen una metodologia experimental que, segun
Andrade (2024), Shuttleworth (2020) & Mainardi y Bidoia (2022), permite evaluar de

manera simultanea el efecto de dos o mas variables independientes, conocidas como
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factores, sobre una variable de respuesta. Una de las caracteristicas mas potentes de este
enfoque, como lo destaca Krishnan (2020), es su capacidad para identificar no solo los
efectos principales de cada factor, sino también las interacciones que existen entre ellos.
Hector (2021) & Mainardi y Bidoia (2022) explican que esto es posible porque se
combinan todos los niveles de cada factor, permitiendo analizar como la influencia de
una variable puede cambiar dependiendo del nivel de otra. Un ejemplo clésico, descrito
por Andrade (2024) & Haerling y Prion (2020), es el disefio 2x2, que examina dos

factores en dos niveles cada uno para determinar si sus efectos son interdependientes.

La principal ventaja de estos disefios, como sefialan Shuttleworth (2020) &
Krishnan (2020), es su alta eficiencia, ya que maximizan la cantidad de informacion
obtenida con un nimero reducido de ensayos, lo cual es especialmente valioso en
contextos con recursos limitados. Ademas de su eficiencia, Mainardi y Bidoia (2022)
resaltan su flexibilidad, pues pueden extenderse para incluir mas factores o niveles.
Investigaciones como la de Kian et al. (2023) demuestran cémo estos disenos pueden
adaptarse a configuraciones completas, fraccionadas o compuestas, facilitando asi la

optimizacion y el modelado de sistemas multivariables complejos.

2.2.5.3. Analisis de Varianza (ANOVA) como Herramienta de Validacion

Estadistica

El Analisis de Varianza, conocido comunmente como ANOVA, es una
herramienta estadistica fundamental que, segin Bhuyean (2025), Ntumi (2021) &
Schober y Vetter (2020), se emplea para validar las diferencias entre las medias de tres
0 mas grupos, permitiendo discernir si las variaciones observadas son estadisticamente
significativas o meramente producto del azar. El método opera comparando la

variabilidad existente entre los grupos con la variabilidad presente dentro de cada grupo.

Esta comparacion, como explican varios autores como T. (2021) & Ntumi
(2021), genera un estadistico F; si este valor es suficientemente grande, proporciona
una fuerte evidencia de que al menos una de las medias grupales difiere de las demas.
Gracias a su capacidad para facilitar la toma de decisiones basadas en evidencia y la
evaluacion de hipétesis, Kumar (2024) & Bhuyean (2025) destacan su amplio uso en

campos tan diversos como la investigacion cientifica, médica y econdmica.

30



Para su correcta aplicacion, el ANOVA requiere el cumplimiento de ciertos
supuestos estadisticos, como la normalidad en la distribucion de los datos y la
homogeneidad de las varianzas entre los grupos. Adicionalmente, como lo indican
Ntumi (2021) & Schober y Vetter (2020), a menudo se complementa con pruebas post
hoc, las cuales se utilizan para identificar de manera especifica qué pares de grupos son

los que difieren significativamente entre si.
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CAPITULO III

3. METODOLOGIA DE LA INVESTIGACION

3.1. Tipo y Nivel de Investigacion

Por su finalidad, la presente investigacion es de tipo aplicada, ya que su objetivo
principal es resolver un problema practico y especifico: la contaminacién de suelos por
derrames de petrédleo. El estudio busca generar conocimiento con aplicacion directa en el
campo de la ingenieria ambiental, culminando en el disefio de una solucién tecnologica

concreta.

En cuanto a su profundidad, se considera una investigacion de tipo explicativo-causal.
No se limita a describir el fenémeno, sino que busca establecer y explicar las relaciones de
causa y efecto entre la manipulacion de las variables independientes del proceso (como la
cantidad de surfactante y el tiempo de agitacidon) y sus consecuencias en la variable dependiente

(la eficiencia de remocion del crudo).
3.2. Diseiio de la Investigacion

El nicleo metodologico de esta investigacion se fundamentd en un Disefio de
Experimentos (DOE), que se llevo a cabo a escala de laboratorio. La estrategia central para la
optimizacion del proceso fue un Disefio Factorial Completo (2°4). Se seleccion6 esta poderosa
herramienta estadistica porque permitié analizar de manera sistematica y eficiente el efecto de
cuatro variables independientes (factores), cada una evaluada en dos niveles (uno bajo y uno
alto). La principal ventaja de este enfoque fue que no solo identificé la influencia individual de
cada factor sobre la eficiencia de remocion, sino que, de manera crucial, permitié cuantificar
las interacciones que existian entre ellos, algo que los métodos de experimentacion
tradicionales (variar un factor a la vez) no podian lograr. Los resultados de las 16 corridas
experimentales se analizaron con rigor estadistico, principalmente mediante un Analisis de
Varianza (ANOVA), para validar qué factores e interacciones tuvieron un efecto significativo
sobre el proceso y, con ello, determinar cientificamente la combinacion dptima de condiciones

para maximizar la recuperacion de crudo.
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3.2.1. Analisis de Incertidumbre y Propagacion de Errores Experimentales

Para garantizar la confiabilidad estadistica y la reproducibilidad de los datos cinéticos
obtenidos, el error experimental se controld mediante la aleatorizaciéon de las 16 corridas
experimentales del disefio 2* y el analisis por triplicado (n=3) en las fases de caracterizacion y
validacion funcional. La estimacion del error residual en el Analisis de Varianza (ANOVA) se
gjecutd mediante la técnica de pooling estadistico, colapsando las interacciones no
significativas de tercer y cuarto orden para habilitar 5 Grados de Libertad en el error,
demostrando un estricto control operativo reflejado en una minima varianza residual (MC

Ajust. = 0,10).

La propagacion de la incertidumbre para la variable dependiente principal, el Porcentaje
de Remocion de Crudo (R), se determin6 formalmente a partir de los errores instrumentales
asociados a las mediciones de masa gravimétrica en la balanza analitica aplicadas en el método
EPA 9071B. Considerando que la eficiencia se rige por la ecuacion diferencial de remocion
basada en las concentraciones inicial (Ci) y final (Cf) de HTP, la incertidumbre absoluta

propagada (o) se calculdé mediante la raiz cuadrada de las varianzas parciales ponderadas:

Cr
R(%) = (1 _E> % 100

4

ocn\2  (Cr-oc\°
v =100 ()" (:75)
l i

Donde o, ;¥ Oc, representan las desviaciones estdndar absolutas asociadas al proceso

analitico de extraccion Soxhlet y pesaje. Asimismo, el analisis de sensibilidad paramétrica del
reactor se complementd mediante el Diagrama de Pareto de efectos estandarizados (Figura 3),
el cual jerarquiza matematicamente que el sistema posee la maxima sensibilidad operativa ante
las variaciones de las variables quimicas dominantes: la Cantidad de Surfactante (Factor A) y
la Cantidad de Limoneno (Factor D), superando criticamente el umbral del valor critico de

significancia de 2,6."
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Tabla 2
Tabla de Identificacion del Tipo, Nivel, Disernio y Enfoque de la Investigacion

Criterio Descripcion

Enfoque Cuantitativo

Nivel Experimental y Aplicado

Diseiio Experimental - Factorial Completo
Tipo de Estudio Explicativo / Causal

Nota. Elaboracion Propia.
3.3. Métodos de Investigacion

3.3.1. Materiales y Equipos

Para la ejecucion de la fase experimental y el desarrollo del prototipo, se utilizé una
serie de materiales, reactivos y equipos de laboratorio y taller, los cuales se detallan a

continuacion:
Materiales y Reactivos:

Suelo

- Contaminante: Crudo de Petroleo Extrapesado
- Agente Surfactante (15% p/v)

- Agente Solvente

- Reactivos de Analisis

- Material de Laboratorio
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Equipos:

- Balanza analitica: Marca Ohaus, modelo Pioneer (sensibilidad instrumental de 0,1
mg), utilizada para el pesaje gravimétrico de reactivos, muestras edaficas y matraces de
extraccion.

- Viscometro rotacional: Tipo Brookfield, modelo DV-E, equipado con el spindle
idoneo para la determinacion de la resistencia al flujo y viscosidad del crudo
extrapesado registrada a temperatura ambiente del laboratorio.

- Sonda multiparamétrica: Marca Hanna Instruments, modelo HI98194, empleada para
el monitoreo pasivo de pH, conductividad eléctrica y temperatura ambiental en las fases
liquidas y sobrenadantes del tren de tratamiento.

- Sistema de extraccion Soxhlet: Cristaleria de borosilicato completa acoplada a mantas
de calentamiento eléctrico regulables, destinada a la extraccion solido-liquido continua
de hidrocarburos remanentes en el suelo.

- Evaporador rotatorio (Rotavapor): Marca Heidolph, dotado de bafio maria digital y

bomba de vacio para la destilacion selectiva y recuperacion del n-hexano.

3.3.1.1. Especificaciones y Preparacion del Agente Surfactante

La eficacia del proceso de remocion se sustenta en las propiedades quimicas
complementarias de las sustancias humicas y el D-limoneno. Las sustancias hiimicas (agente
surfactante) poseen una estructura molecular anfifilica que incluye grupos funcionales
hidrofilicos, como carboxilos y fenol hidroxilos, junto con nucleos aromaticos e hidrofobicos.
Esta composicion les permite reducir la tension interfacial y formar micelas estables que
encapsulan las moléculas de hidrocarburo. Por otro lado, el D-limoneno es un biosolvente
monoterpénico no polar con una alta afinidad estructural por las fracciones pesadas del crudo,

como los asfaltenos y resinas.

La interaccion entre ambos agentes durante el lavado ocurre mediante un mecanismo

sinérgico de dos etapas:

1. Fluidificacion y Reduccion de Viscosidad: El D-limoneno penetra la matriz del
contaminante, induciendo una reduccion drastica de la viscosidad extrema del crudo
(24.027 cP). Este efecto disminuye las fuerzas de cohesion y adhesion que vinculan al

petroleo con las superficies minerales del caolin en el suelo arcilloso (34%).
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2. Solubilizacion Micelar: Una vez que el crudo ha sido fluidificado, las micelas
formadas por las sustancias humicas en régimen post-micelar rodean y estabilizan las

gotas de petrdleo, facilitando su desorcion y transferencia masiva hacia la fase liquida.

Este mecanismo escalonado de solvatacion y encapsulamiento es el que permite
alcanzar una eficiencia de remocion del 86,03%, superando las limitaciones cinéticas de los

métodos de remediacidon convencionales en climas tropicales.

3.3.2. Procedimiento Experimental
Fase 1: Caracterizacion de Materiales y Preparacion de la Linea Base Experimental

En concordancia con el primer objetivo especifico, esta fase fundamental se centr6 en
la preparacion y caracterizacion rigurosa de los materiales de estudio. El propdsito fue
establecer una linea base experimental estandarizada, homogénea y reproducible, que era
indispensable para garantizar la validez de los resultados que se obtuvieron en la fase de

optimizacion.
1.1. Preparacion y Caracterizacion del Sustrato de Suelo Simulado

Para garantizar la reproducibilidad y eliminar la heterogeneidad de las muestras de
campo, se conformo un sustrato de suelo sintético utilizando precursores minerales comerciales
de grado técnico. El empleo de un sustrato de suelo sintético en esta investigacion se
fundamenta en la necesidad de estandarizacion técnica y control de variables en la ingenieria
de procesos. De acuerdo con Salimnezhad et al. (2021), el uso de matrices controladas permite
eliminar la heterogeneidad intrinseca de las muestras de campo, lo cual es indispensable para
aislar y cuantificar con precision el efecto de los agentes tensioactivos y las condiciones
hidrodinamicas del reactor sobre la cinética de desorcion del crudo. Esta metodologia de
“suelos modelo™ es una practica cientifica validada que garantiza la reproducibilidad de los
resultados, permitiendo que las constantes de transferencia de masa obtenidas sean

comparables y escalables a nivel industrial.

Mas alla del anélisis textural, la representatividad del sustrato respecto al ecosistema
amazonico se sustenta en su configuracion mineralogica y quimica. El uso de caolin refinado
(34%) como fraccion arcillosa emula la naturaleza de los suelos dominantes en la cuenca
(principalmente Oxisoles y Ultisols), caracterizados por una mineralogia de arcillas de baja

actividad y una alta energia de adsorcion en la interfaz mineral-hidrocarburo. Asimismo, la
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estabilizacion del pH a 5,62 replica la acidez tipica de la selva tropical, factor que, segun
Quesada et al. (2020), condiciona la capacidad de intercambio cationico y la estabilidad de las

micelas de surfactante frente a la materia organica incorporada.

De esta manera, el sustrato disefiado no solo cumple con un perfil granulométrico, sino
que integra los factores de acidez y mineralogia que determinan la tenacidad y persistencia del
crudo extrapesado en condiciones reales de la Amazonia. Los componentes fueron adquiridos
a través de proveedores especializados en reactivos industriales y suministros para laboratorios

de geotecnia, seleccionados por su alta pureza y granulometria controlada:

o Arena (31,5%): Arena de silice de cuarzo lavada (Si02 > 98%)).

e Limo (34,5%): Harina de silice industrial de malla 325, que posee el diametro de
particula requerido para esta fraccion.

e Arcilla (34,0%): Caolin refinado en polvo de alta pureza.

e Materia Organica (2,85%): Humus de lombriz comercial, estabilizado vy

deshidratado.

El procedimiento de conformacién se basé en una dosificacion gravimétrica para
obtener 1 kg de suelo seco, pesando 315 g de arena de silice, 345 g de harina de silice y 340 g
de caolin. Cada componente mineral fue sometido a un proceso de tamizado previo mediante
tamices de la serie ASTM E11: la fraccion de arena se recolect6 entre las mallas #10 (2 mm) y
#200 (0.075 mm), mientras que las fracciones de limo y arcilla fueron procesadas para pasar

integramente por el tamiz #200 (<0.075 mm) para asegurar la finura de los materiales.

Posteriormente, los componentes se mezclaron mecanicamente en seco durante 30
minutos para garantizar una distribucion homogénea de la matriz. De acuerdo con estas
proporciones finales, el sustrato se clasifica rigurosamente como Franco-arcilloso (Clay Loam)
bajo el sistema de clasificacion del Tridngulo de Texturas del Departamento de Agricultura de
los Estados Unidos (USDA), tal como se ilustra en la Figura 1. Finalmente, La seleccion y
conformacidn de un sustrato sintético con un pH de 5,62 y un 34,0% de contenido de arcilla
(caolin refinado) se justifica analiticamente para emular las condiciones fisico-quimicas de los
horizontes superficiales de los suelos predominantes en la Amazonia peruana, clasificados
taxonémicamente como Oxisoles y Ultisoles. Por otra parte, el 34,0% de arcilla sitia al suelo
en la clase textural Franco-arcillosa (Clay Loam) segin el triangulo del USDA.

Mineralogicamente, el uso de caolinita representa a las arcillas de baja actividad y carga
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variable dominantes en el bioma amazonico. Esta configuracién mineral e i6nica provee una
elevada area superficial especifica que, en interaccion con el rango de acidez establecido,
maximiza las fuerzas de adsorcion electrostatica, capilaridad y enlaces de hidrogeno entre las

fracciones polares del crudo (asfaltenos y resinas) y las superficies del suelo.

Figura 1
Clasificacion textural del sustrato de suelo simulado en el triangulo USDA

Clasificacién Textural USDA

Arcilla (%)
10

0.8 0.2
0.6 0.4
0.4 0.6
0.2 0.8

0 1
1 0.8 0.6 0.4 0.2 0
Arena (%) Limo (%)

Nota. El punto rojo central indica la interseccion de las fracciones granulométricas del suelo

sintético, confirmando su clasificacion como Franco-arcilloso.

1.2. Caracterizacion del Contaminante

Se procedié a la determinacion de las propiedades fisicas del crudo de petroleo
extrapesado utilizado en la investigacion, considerando que estos parametros rigen la
hidrodindmica del lavado y la eficiencia de transferencia de masa en el reactor. Los resultados

y métodos se detallan a continuacion:

e Viscosidad: Se registrd una viscosidad promedio de 24.027 cP, caracteristica de un
hidrocarburo extrapesado. La medicion se realiz6 mediante un viscometro rotacional
(tipo Brookfield), empleando el spindle adecuado para el rango de viscosidad y bajo
una temperatura controlada de 20-25 °C. Esta condicion de temperatura es critica, dado
que la viscosidad del crudo es altamente sensible a variaciones térmicas, y este valor
representd el "peor escenario" de resistencia al flujo que el motor de 90 W del reactor
debid vencer bajo un régimen de transicion (Re = 49,33), garantizando la estabilidad

operativa.
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e Densidad: Se determin6 una densidad operativa de 1,017 g/cm® (aproximadamente
17,6° API), lo que confirma su clasificacion como crudo extrapesado. Para esta
medicion se utilizé el método del picnémetro de vidrio (siguiendo los lineamientos de
la norma ASTM D1217) a una temperatura de 20 °C. Este valor de densidad fue el
insumo base para el célculo del balance volumétrico y la determinacion de la carga

masica del contaminante (13,06% p/p) en el suelo simulado.
1.3. Obtencion y Preparacion de los Agentes de Lavado

De manera complementaria a la caracterizacion de la matriz sélida y el contaminante,
se procedio a la gestion y estandarizacion de los agentes quimicos encargados de la remocion,

asegurando su trazabilidad y pureza técnica:

e Agente Surfactante (Sustancias Humicas): Se utilizaron sustancias himicas de grado
técnico obtenidas por extraccion de leonardita. Para alcanzar la concentration operativa
del 15% p/v (150.000 mg/L), se realiz6 la disolucion del reactivo solido en agua
destilada bajo agitacion constante. Siguiendo los criterios de Lian et al. (2020), el pH
de la solucion fue estabilizado para optimizar su comportamiento anfifilico. Esta
dosificacion garantiza un régimen post-micelar, situdndose intencionalmente por
encima de la Concentracion Micelar Critica (CMC) para compensar la adsorcion del
surfactante en la fraccion arcillosa del suelo (34%) y asegurar la formacion de micelas

capaces de solubilizar el crudo.

e Agente Biosolvente (D-limoneno): Se empleé D-limoneno de alta pureza (>95%), un
extracto natural de céascaras de citricos obtenido de proveedores especializados en
solventes verdes. Se utilizé en estado puro para las dosificaciones definidas en el disefio
experimental. Su seleccion como codisolvente se sustenta en su capacidad para reducir
la viscosidad del crudo extrapesado (24.027 cP), siendo una alternativa biodegradable

y de baja toxicidad frente a solventes aromaticos, tal como lo describen Mathews et al.

(2022).
1.4. Simulacion del Derrame y Creacion de la Linea Base

Con los materiales ya caracterizados, se procedio a la simulacion del derrame en

condiciones de laboratorio de manera controlada y estandarizada.
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a. Contaminacion Homogénea: El sustrato de suelo validado se mezclé de manera
homogénea con el crudo de petréleo hasta alcanzar una concentracion fija y predefinida

del 13% en peso.

La determinacion de la concentracion objetivo del 13% (130.000 mg/kg) para la
simulacion del suelo contaminado se justifico bajo un criterio de saturacion critica,
representativo de los escenarios de derrames masivos en la Amazonia peruana donde el
hidrocarburo supera la capacidad de retencion natural del sustrato. La simulacion estandarizada
del escenario de contaminacion al 13,06% nominal en peso (base seca) se estructuro a partir de
una dosificacion gravimétrica controlada. Para preparar una unidad analitica estandar de
mezcla, se partié de una muestra de masa fija de 869,40g de la matriz mineral sintética seca
previamente homogeneizada (arena, limo, arcilla y materia organica), sobre la cual se

adicionaron exactamente 130,60 g de crudo de petroleo extrapesado

La ecuacién matematica aplicada para establecer la carga de contaminacion inicial

masica Cyrp, inicial TéSponde a la siguiente relacion de razon:

Merudo

CuTp, inicial (%) = x 100

matriz seca T Mcrudo

130,60 g
Curre, incial (%) = 52570 T 130605 < 100 = 13.06% (130.600 mg/kg)

Con el proposito de asegurar una penetracién uniforme en la estructura microporosa
franco-arcillosa y emular la pérdida de volatiles ligeros en derrames reales, el volumen de crudo
adicionado (128,42mL), calculado a partir de su densidad operativa de 1,017g/mL a 20 °C) fue
sometido a una agitacion mecénica en seco y posterior estabilizacidon en reposo por un ciclo

térmico controlado.

El petroleo crudo extrapesado utilizado como agente contaminante provino de muestras
estandarizadas obtenidas de los terminales de bombeo y transporte de estaciones operativas de
la cuenca amazoénica norperuana (Region Loreto), garantizando la correspondencia
fisicoquimica real con las fracciones reoldgicas de asfaltenos de alto peso molecular del interés

de esta investigacion.
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b. Establecimiento de la Linea Base: Este paso garantizd que todas las muestras
experimentales que se utilizaron en la Fase 2 tuvieran exactamente el mismo punto de
partida en cuanto a nivel de contaminacion. Esta estandarizacion fue un requisito
indispensable para poder comparar los resultados de las 16 corridas experimentales y
atribuir las diferencias en la eficiencia de remocion unicamente a los factores que se

estaban estudiando.
Fase 2: Determinacién de Condiciones Operativas Optimas (Objetivo Especifico 2)

Para la ejecucion de esta fase, se empled un sistema experimental de configuracion
basica, referido en este contexto como reactor de laboratorio preliminar. Dicho sistema
consisti6 en un montaje de vasos de precipitado de borosilicato con agitacion mecanica
estandarizada, disefiado exclusivamente para la exploracion de variables y la obtencion de
constantes cinéticas. Esta etapa se realizo de forma previa a la construccion del prototipo para
garantizar que el disefio final del reactor (Fase 3) se ajustara estrictamente a los requerimientos

hidrodinamicos y de transferencia de masa detectados como 6ptimos.

1. Ejecucion del Diseiio Experimental (2*): Se llevaron a cabo las 16 corridas
experimentales del disefio factorial. Para cada ensayo, se utiliz6 una masa constante del
suelo contaminado simulado y se aplicd una combinacion Unica de los niveles (altos y
bajos) de los cuatro factores de estudio: Cantidad de Surfactante, Tiempo de Agitacion,
Tiempo de Centrifugacion y Cantidad de Limoneno. La siguiente tabla detall6 la matriz
de tratamiento que se siguid en el laboratorio. Cada fila representaba un ensayo unico

con una combinacion especifica de condiciones.
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Tabla 3

Matriz de Corridas para el Diserio Factorial Completo 2*

Corrida A: Cantidad B: Tiempo de C: Tiempode D: Porcentaje de
de Agitacion Centrifugacion Cantidad de Remocion (%)
Surfactante (min) (min) Limoneno
(mL) (mL)

1 500 30 10 2 (A determinar)

2 1.000 30 10 2 (A determinar)

3 500 60 10 2 (A determinar)

4 1.000 60 10 2 (A determinar)

5 500 30 15 2 (A determinar)

6 1.000 30 15 2 (A determinar)

7 500 60 15 2 (A determinar)

8 1.000 60 15 2 (A determinar)

9 500 30 10 6 (A determinar)

10 1.000 30 10 6 (A determinar)

11 500 60 10 6 (A determinar)

12 1.000 60 10 6 (A determinar)

13 500 30 15 6 (A determinar)

14 1.000 30 15 6 (A determinar)

15 500 60 15 6 (A determinar)

16 1.000 60 15 6 (A determinar)

Nota. El orden de ejecucion de las 16 corridas se realizé de forma aleatoria para minimizar la

influencia de variables no controladas y garantizar la validez estadistica de los resultados.

Para la ejecucion del disefio experimental, se configur6 un sistema de reactor tipo batch
a escala de banco consistente en un vaso de precipitado de borosilicato de 2000 mL de
capacidad, equipado con un agitador mecanico de eje vertical y una hélice de tres palas de

acero inoxidable. El procedimiento operativo para cada una de las 16 corridas experimentales

fue el siguiente:
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1.

Dosificacion de la Carga y Adicion de la Fase Liquida: Se pesé con precision 1 kg
de suelo sintético previamente contaminado (13,06% HTP) y se transfirio al reactor de
vidrio de 2.000 mL. Inmediatamente después, se vertié el volumen de solucion de
sustancias humicas (agente surfactante al 15% p/v) correspondiente al nivel de la
corrida (500 mL o 1.000 mL) junto con la dosis estipulada del agente biosolvente D-
limoneno (2 mL o 6 mL). Esta adicidon conjunta asegura el contacto intimo simultaneo
de ambos agentes con la matriz de suelo desde el inicio del proceso. Cabe precisar que
el proceso de lavado ex-situ se ejecuta bajo condiciones térmicas ambientales
espontaneas (25°C nominales), prescindiendo intencionalmente de cualquier sistema
de calentamiento activo o control térmico externo sobre el cuerpo del reactor. Esta
configuracion se fundamenta en los criterios de sostenibilidad y ecoeficiencia del
disefio, orientados a minimizar la demanda de energia externa en operaciones de
remediacion ex-situ en la Amazonia peruana. Al operar a temperatura ambiente, el
reactor restringe el consumo energético total del lote a solo 0.078 kWh (necesarios
unicamente para el torque mecanico del impulsor), diferenciando de manera drastica
esta tecnologia de los tratamientos térmicos convencionales (como la desorcion térmica

o la pirdlisis) que exigen un aporte caldrico continuo superior a los 500°C.

Agitacion Mecanica: El proceso de mezcla y transferencia de masa se ejecuta mediante
un sistema de agitacion mecénica configurado con una turbina Rushton de seis palas
planas y cuatro bafles deflectores internos dispuestos a 90° con un ancho de 1/10 del
diametro del tanque. El motor eléctrico opera a una velocidad constante de 400 rpm,
induciendo un patron de flujo radial de alta turbulencia que genera un Numero de
Reynolds de Re = 49.33 dentro del régimen de transiciéon para esta escala de
laboratorio. Este nivel de energia mecéanica produce un elevado esfuerzo de
cizallamiento local en la vecindad del impulsor, el cual rompe los enlaces interfaciales

y las fuerzas capilares que fijan el crudo extrapesado a las laminas de caolinita.

Asimismo, esta dindmica hidrodindmica mantiene la fase solida (34.0% de arcilla) en
estado de suspension completa, maximizando el area interfacial de contacto entre el

sustrato contaminado y los agentes quimicos de lavado.

Separacion Primaria y Centrifugacion: Finalizado el tiempo de agitacion, el lodo
(slurry) multifasico se someti6 a una decantacion por gravedad durante 10 minutos para
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asentar la fraccion solida gruesa del suelo lavado. El efluente liquido sobrenadante, que
contenia la emulsion del crudo movilizado y los finos residuales, se extrajo por sifonado
y se transfirid a tubos de centrifugacion para ser procesado a los tiempos definidos (10

min o 15 min), logrando el aislamiento mecénico final del petroleo recuperado.

Se utilizé este montaje de laboratorio (vaso y agitador mecénico) porque permite un
control termodindmico y cinético superior durante la etapa de exploracion de variables. Al
operar con un agitador mecanico regulable en un recipiente de vidrio, se pudo garantizar la
visibilidad de la mezcla y la estabilidad de las 400 rpm en todas las réplicas, minimizando el
error experimental. Este sistema sirvio como base para recolectar los datos de potencia y
viscosidad necesarios para el escalado e ingenieria del reactor prototipo de acero inoxidable

detallado en la Fase 3.

2. Procedimiento por Ensayo: Cada una de las 16 corridas sigui6é este proceso: Se
afiadieron de forma simultanea la solucién de sustancias himicas (surfactante) y el
agente biosolvente D-limoneno sobre la matriz de suelo contaminado dentro del reactor.
Posteriormente, la mezcla se agitdé durante el tiempo estipulado para promover la
desorcion y fluidificacion conjunta del crudo. Tras la agitacion, el lodo multifasico se
dejo decantar para separar la fraccion solida gruesa del efluente liquido sobrenadante
(el cual ya contenia el crudo emulsionado, los agentes de lavado y los finos residuales).
Finalmente, este sobrenadante se extrajo y se proceso directamente en la centrifuga para

lograr el aislamiento y separacion mecanica del petrdleo recuperado.

3. Cuantificacion de la Remocion: La determinacion de la variable de respuesta
principal, se llevo a cabo mediante un riguroso andlisis cuantitativo para determinar la
masa de Hidrocarburos Totales de Petréleo (HTP) remanente en las muestras de suelo
post-tratamiento. El procedimiento se basé en el método estindar EPA 9071B (N-
Hexane Extractable Material for Sludge, Sediment, and Solid Samples), adaptado para
las condiciones del laboratorio. Cabe destacar que el método de cuantificacion se aplico
sobre la fase solida (suelo) remanente y no sobre el sobrenadante liquido. Tras la etapa
de lavado y centrifugacion, la fase liquida (que contiene la mezcla de agua, surfactante
y limoneno) fue separada del suelo. Posteriormente, el suelo fue sometido a secado
antes de la extraccion Soxhlet. Este procedimiento asegura que la cuantificacion final
corresponda estrictamente a los hidrocarburos retenidos en la matriz del suelo,

eliminando la interferencia del biosolvente (limoneno) mediante la explotacién de su
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alta volatilidad en comparacion con las fracciones del crudo extrapesado. Esto garantiza
que el limoneno se retire mayoritariamente en la fase liquida o se volatilice
completamente durante las etapas de secado térmico a 105 °C, sin afectar la masa de

HTP pesada posteriormente.

El proceso analitico estandarizado se ejecutd minuciosamente a través de los siguientes

pasos consecutivos basados en la directriz internacional EPA 9071B:

1. Preparacion y Deshidratacion Analitica de la Muestra: De la fase so6lida
edafica remanente recuperada en cada una de las 16 corridas experimentales del
disefo factorial, se extrajo una alicuota representativa de suelo htimedo. Esta se
dispuso en capsulas de porcelana previamente taradas y se introdujo en una
estufa de conveccion forzada a una temperatura controlada de 105 °C (2 °C)
por un periodo minimo de 4 horas hasta constatar analiticamente un peso
constante. Este tratamiento térmico garantiz6 la evaporacion total de la humedad
libre y la volatilizacion completa de las trazas del biosolvente D-limoneno
residual (punto de ebullicion = 176 °C) evitando falsos positivos por co-
extraccion. Posteriormente, las muestras secas se enfriaron en un desecador con
silice activa por 30 minutos y se pes6é de forma exacta una masa de 20,00 g

utilizando una balanza analitica con una sensibilidad instrumental de 0,1 mg.

2. Extraccion Soélido-Liquido Continua (Sistema Soxhlet): La muestra
deshidratada de 20,00 g se transfirié cuantitativamente al interior de un cartucho
de extraccion de celulosa porosa de alta retencion. El cartucho se selld con lana
de vidrio para prevenir el arrastre fisico de particulas finas de arcilla (caolin) y
se insertd en la camara central del extractor Soxhlet. En el matraz inferior de
fondo plano se adicionaron exactamente 150 mL de n-hexano de grado analitico
(pureza = 99% constante dieléctrica =~ 1,88), solvente apolar seleccionado por
su afinidad termodinamica para disolver las fracciones pesadas del crudo. Se
acopld el sistema de refrigeracion por reflujo y se encendié la manta de
calentamiento eléctrico regulada para sostener una ebullicion constante del
solvente. El proceso se mantuvo en operacion continua por un lapso riguroso de
6 a 8 horas, asegurando una tasa de condensacion constante que provocara entre

15 y 20 ciclos de sifonado por hora.
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Esta dinamica ciclica garantizo el lavado exhaustivo y la desorcion total de los
Hidrocarburos Totales de Petroleo (HTP) fuertemente retenidos en las interfases
minerales de la matriz arcillosa. El ciclo fisico-quimico del proceso asegura un
recorrido de fases completo para los Hidrocarburos Totales de Petréleo (HTP).
Inicialmente, el contaminante se encuentra en fase sélida/adsorbida, retenido
fuertemente en los microporos del sustrato franco-arcilloso. Mediante la
aplicacion de calor en el sistema Soxhlet, el n-hexano pasa por ciclos sucesivos
de evaporacion, condensacion y reflujo. Al caer en estado liquido puro sobre el
cartucho, disuelve y arrastra los HTP, transfiriéndolos por sifonado hacia la fase
liquida del solvente organico en el matraz inferior. Este ciclo repetitivo (de 15 a
20 veces por hora) desplaza continuamente el equilibrio hacia la fase soluble,
garantizando una extraccion exhaustiva que finaliza con el aislamiento y la
posterior cuantificacion gravimétrica de la masa neta del HTP remanente

extraido del suelo tratado.

Destilacion por Rotavapor y Aislamiento Gravimétrico: Finalizado el
periodo de reflujo, el extracto organico de n-hexano cargado con el HTP
remanente extraido del suelo tratado se dejo enfriar a temperatura ambiente. La
solucion se transfiridé a un matraz de destilacion previamente pesado en vacio y
tarado en la balanza analitica. El matraz se conectd a un evaporador rotatorio
(rotavapor) sumergido en un bafio maria a una temperatura controlada 40 °C
($\pm$ 1 °C), operando bajo presion reducida mediante una bomba de vacio
acoplada para acelerar la destilacion selectiva del n-hexano sin inducir el craqueo
térmico o la pérdida de compuestos organicos volatiles del crudo. Debido a que
los asfaltenos y resinas mayoritarias del crudo de petroleo extrapesado analizado
poseen puntos de ebullicion superiores a los 300 °C, permanecieron estables y

completamente inalterados en el fondo del matraz.

Balances de Masa y Determinacion de la Eficiencia de Remocion: Una vez
evaporado el solvente orgéanico, el matraz conteniendo el residuo denso de
hidrocarburos estables se colocd en una estufa de pulido a 70 °C por 30 minutos,
se estabilizo térmicamente en un desecador al vacio y se procedio a efectuar el
pesaje gravimétrico final (Maia, + nTp final )- L@ Masa neta final de hidrocarburos

remanentes en el suelo tratado (HT P, )se determind por diferencia
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gravimétrica respecto a la tara inicial del vidrio limpio. El porcentaje de
remocion de crudo (R) se determind formalmente aplicando la siguiente ecuacion

de balance de masa:

HT Piyiciat — HT Ppipg
HT Pigicial

R(%) = ( ) x 100

Donde HT P, representa la masa de contaminacion de partida fijada
homogéneamente en la linea base experimental al 13,06% p/p sobre la cantidad
de muestra analizada y HT Py, es la masa de hidrocarburos remanente en el
suelo post-tratamiento. Este procedimiento analitico estandarizado se replico de
manera sistematica para cada una de las 16 unidades experimentales del disefio

de bloques.

Procesamiento de Datos y Validacion Estadistica del Modelo: Los valores
porcentuales calculados de la eficiencia de remocidn se tabularon e introdujeron
en el software estadistico especializado Minitab para ejecutar el Andlisis de
Varianza (ANOVA). El procesamiento de los datos multivariables se rigi6 bajo
un nivel de significancia estadistica de o = 0,05, evaluando los valores de
probabilidad (p) para identificar matematicamente qué factores principales
(cantidades de agentes de lavado y tiempos de retencion) y qué interacciones
especificas de segundo orden poseian significancia real sobre el sistema, aislando
el ruido analitico y permitiendo determinar de forma cientifica la combinacion

optima global de operacion del reactor.

Fase 3: Disefio, Construccion y Ensamblaje del Reactor (Objetivo Especifico 3)

1. Establecimiento de Criterios de Diseifio: Los resultados de la Fase 2 (tiempo de agitacién

optimo, volumenes de liquido, etc.) Se usaron para definir los requisitos técnicos del reactor:

volumen de operacion, potencia del motor, tipo de agitador, materiales resistentes, etc.

2. Disefio Conceptual y Detallado: Se utilizé software CAD para crear los planos de

ingenieria en 2D y 3D. El disefio especifico de cada componente: el cuerpo de acero inoxidable,
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el fondo conico para facilitar la descarga de solidos, y el sistema de agitacion con turbina

Rushton, ideal para mantener solidos en suspension.

3. Calculos de Ingenieria para el Diseiio Detallado del Reactor: El disefio del prototipo se
fundamento rigurosamente en principios de ingenieria de reactores y fenomenos de transporte

para garantizar una operacion eficiente y escalable. Se realizaron los siguientes célculos clave:

- Balance de Materia Conceptual: Se establecio un balance de masa integral para el
sistema operando en modo batch. Este balance cuantifico todas las corrientes de entrada
y salida del proceso, lo que permiti6 verificar la conservacion de la materia y estimar

la eficiencia tedrica de recuperacion.
a. Entradas Principales:
1. Suelo Contaminado: Masa fija de 1 kg, segtn la variable de control.

2. Solucion de Lavado: Masa de agua y sustancia himica, determinada

por la relacion suelo-liquido optima.

3. Biosolvente: Masa de limoneno, segln la cantidad optima definida en

la experimentacion.
b. Salidas Principales:

1. Suelo Lavado: Masa de suelo tratado, segregada en la fraccion s6lida

y la humedad residual retenida (después del lavado y centrifugacion).
2. Crudo Recuperado: Masa de la fase oleosa separada.

3. Pérdidas por Evaporacién: Masa de D-limoneno volatilizado durante

el ciclo de agitacion y el secado.

4. Efluente Residual: Masa de la fase acuosa (agua, surfactante, trazas

de crudo).

- Balance de Energia Conceptual: Se realiz6 un balance de energia para cuantificar los
requerimientos del sistema. Aunque la operacion fue a temperatura ambiente, se

consideraron:
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a. Energia de Agitacién: Se calculd la energia introducida por el motor, la cual

se disip6 como calor.

b. Energia en Separacion: Se cuantifico el consumo energético de la centrifuga

y de la fuente de calor usada para la evaporacion del solvente.

c. Anadlisis Termodindmico (Energia Libre de Gibbs): Para evaluar la
sostenibilidad del proceso, se calcul6 la variacion de la energia libre de Gibbs
AG = AH — TAS Un resultado negativo (AG<0) indic6 que el proceso es
espontaneo (exergonico), lo que significa que es energéticamente favorable y

requiere menos energia externa, alinedndose con un disefio mas sostenible.

La determinacion de la viabilidad termodindamica del proceso de desorcion y
lavado se realiz6 mediante un analisis analitico de equilibrio de fases en la
interfase suelo-surfactante a la temperatura constante de operacion de 25 °C
(298,15 K). El cambio en la Energia Libre de Gibbs (AG) se model6 a partir de
la relacion fundamental AG = AH — TAS. Desde la perspectiva del balance
entalpico (AH), el desprendimiento fisico de las fracciones de asfaltenos y
resinas del crudo extrapesado adheridas a las ldminas de caolinita constituye un
fenomeno endotérmico (AH > 0), debido a la energia requerida para romper las

fuerzas de van der Waals y los enlaces hidrofobicos superficiales.

No obstante, la transferencia de masa de los hidrocarburos desde su estado
confinado y ordenado en los microporos del sustrato hacia un sistema disperso
y emulsionado en la fase liquida post-micelar produce un incremento drastico
en el desorden molecular global, resultando en una variacion de entropia
positiva (AS > 0). Bajo la hidrodinamica controlada en el reactor, el término
entropico compensa y supera la barrera entalpica de adsorcion inicial (|TAS| >
|AH]), lo que genera un cambio neto negativo de la funcion de estado (AG < 0).
Este comportamiento matematico demuestra que la remediacion mediante la
sinergia de agentes naturales es un proceso espontaneo, exergonico y conducido
por la entropia (entropy-driven), validando la estabilidad termodinamica del

sistema sin requerir aportes térmicos externos costosos.
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- Calculos de Disefio y Dimensionamiento del Reactor:

a. Volumen de Operacion: Se defini6 el volumen Ttil del reactor a partir de la
masa de suelo (1 kg) y la relacion suelo-liquido 6ptima, afadiendo un "espacio

de cabeza" de al menos 25% para evitar salpicaduras.

b. Dimensionamiento Geométrico: Se establecid la relacion Altura/Diametro
(H/D) para promover una mezcla eficiente y se justificd el disefio del fondo

conico para facilitar la descarga de solidos.

c. Disefio del Sistema de Agitacion: Es un célculo critico para asegurar la

suspension de particulas y maximizar la transferencia de masa. Incluira:

1. Calculo del Niimero de Reynolds (Re): Para definir el régimen de flujo

(turbulento, de transicion o laminar).

2. Cilculo del Numero de Potencia (Np): Especifico para la turbina

Rushton, ideal para la suspension de solidos.

3. Calculo de la Potencia Requerida: Usando Np y Re, se determin¢ la
potencia que el motor debid suministrar para alcanzar la velocidad de

agitacion definida (400 rpm).

3.1. Calculo del Régimen de Flujo (Numero de Reynolds)

_p-N-Da?
u

Re

Donde:

Re: Numero de Reynolds (adimensional).

p: Densidad de la mezcla (slurry).

N: Velocidad de rotacion del agitador (revoluciones por segundo, rps).
Da: Diametro del agitador (Turbina Rushton).

w: Viscosidad de la mezcla (slurry).
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Procedimiento:

_ 1080 kg/m® - 6.67 ps - (0.043 m)?

027 Pa-s =49.33

Re

3.2. Calculo de la Potencia Requerida

P=Np-p-N3-Da°
Donde:
P: Potencia Requerida (Watts).
Np: Numero de Potencia (adimensional), tomado como 5,0 para la turbina Rushton.
p, N, Da: Parametros definidos anteriormente.

Procedimiento:

P =5.0-1080 kg/m> - (6.67 rps)3 - (0.043 m)° ~ 0.235 W

3.3. Analisis Termodinamico (Energia Libre de Gibbs): Incluye el célculo y la justificacion
de que el proceso es energéticamente favorable: AG = AH - TAS. Justificacién: Demuestra que
la desorcion y solubilizacion del crudo es un proceso espontaneo (AG < 0) o cercano a la
espontaneidad, minimizando la energia de entrada requerida, lo cual es fundamental para la

sostenibilidad del proceso.
Incluye el calculo y la justificacion de que el proceso es energéticamente favorable.
AG = AH - TA-+S

Justificacion: Demuestra que la desorcion y solubilizacion del crudo es un proceso espontaneo
(A G <0) o cercano a la espontaneidad, minimizando la energia de entrada requerida, lo cual

es fundamental para la sostenibilidad del proceso.

4. Adquisicion y Fabricacion: Se compraron los componentes comerciales (motor, valvulas)
y se fabricoé las partes a medida (cuerpo del reactor, tapa, eje del agitador) siguiendo los planos

CAD.
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5. Ensamblaje e Integracion: Se ensamblaron todas las piezas para conformar el reactor.
Luego, este se integrd con los equipos auxiliares (centrifuga y estufa) para tener la unidad de

tratamiento experimental completa y operativa.
Fase 4: Validacion del Reactor Funcional (Objetivo Especifico 4)

1. Ejecucion de Pruebas de Validacion: Se operd el prototipo bajo las condiciones
optimas determinadas en la Fase 2. Se realizaron un minimo de tres réplicas del
experimento completo para asegurar la consistencia y fiabilidad de los resultados
(reproducibilidad).

2. Determinacion y Analisis del Rendimiento: En cada réplica experimental operada en
el prototipo, el porcentaje de remocion de crudo no se registrd por lectura directa de un
instrumento; por el contrario, se determind analiticamente una vez cuantificada y
obtenida de forma gravimétrica la concentracién final de Hidrocarburos Totales de
Petroleo (HTP) remanentes en el sustrato edafico tratado. A partir de estos valores
analiticos de concentracion final e inicial, se aplico la ecuacion de remocion por balance
de masas. Con los resultados de las tres réplicas, se calculd estadisticamente la
eficiencia promedio y la desviacion estandar para cuantificar con rigurosidad el

rendimiento y la reproducibilidad del reactor.

3. Criterio de Validacion: El reactor se consider6o validado técnicamente si el
rendimiento promedio fue igual o superior a la meta preestablecida del 50% de
remocion de crudo. Adicionalmente, se evalud cualitativamente su facilidad de

operacion para confirmar su viabilidad practica.

Fase 5: Analisis y Discusion de Resultados

Una vez obtenidos los datos experimentales, se siguid un procedimiento estructurado
para su analisis, interpretacion y discusion, el cual conformo la base del capitulo de "Discusion

de Resultados" en la tesis final. El procedimiento fue el siguiente:
1. Analisis Estadistico de la Optimizacion (Fase 2): Los datos del "Porcentaje de

Remocion" obtenidos del disefio factorial 24 fueron procesados con un Analisis de

Varianza (ANOVA). Se evalud el valor p (<0,05) para determinar qué factores
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principales (A, B, C, D) y, fundamentalmente, qué interacciones (ej. AB, AD) tuvieron

un efecto estadisticamente significativo sobre la eficiencia del proceso.

Interpretacion Grafica de Efectos: Se generaron y analizaron las graficas de efectos
principales y de interacciones. Estas herramientas visuales permitieron interpretar como
cada variable influy6 en la remocion de crudo. Por ejemplo, se determiné si aumentar
el tiempo de agitacion tuvo un efecto positivo y si este fue mas pronunciado cuando se
uso una mayor cantidad de surfactante (interacciéon A*B).

Discusion y Comparacion con la Literatura Cientifica: Los hallazgos, especialmente
las condiciones Optimas identificadas, se compararon y contrastaron con los estudios
presentados en los antecedentes de la investigacion. Se discutio si los resultados
concordaron con la literatura sobre lavado de suelos con surfactantes naturales o si, por

el contrario, presentaron una contribucion novedosa al campo.

Analisis de la Validacion del Reactor (Fase 4): El rendimiento promedio obtenido en
las pruebas de validacion se analiz6 criticamente. Se discutié el cumplimiento de la
meta de validacion preestablecida (ej. >50% de remocion) y se evalud la consistencia
(reproducibilidad) de los resultados a través del analisis de la desviacion estandar de las

réplicas.

Analisis de Implicancias y Limitaciones: Finalmente, en la discusion se abordaron
las implicancias técnicas, econdmicas y ambientales de los resultados obtenidos. Se
reconocieron las limitaciones del estudio (ej. escala de laboratorio, uso de suelo
sintético) y, a partir de ellas, se propusieron lineas de investigacion futuras, como

pruebas a escala piloto o el estudio con suelos reales de la Amazonia.
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CAPITULO IV

4. RESULTADOS Y DISCUSION

En este capitulo se presentan los resultados obtenidos de la ejecucion metodoldgica,
organizados segun los objetivos especificos planteados. Cada seccion de resultados es seguida

por su correspondiente discusion, donde se analizan e interpretan los hallazgos.

4.1. Resultados del Objetivo Especifico 1

El primer objetivo especifico fue: "Simular las condiciones de un derrame de petroleo
en suelo amazénico a escala de laboratorio, preparando y contaminando un sustrato
representativo". Los siguientes resultados corresponden a la Fase 1 de la metodologia,

estableciendo la linea base del experimento.

4.1.1. Caracterizacion del Sustrato de Suelo Simulado

Se prepar6 un sustrato de suelo sintético para asegurar la homogeneidad y
reproducibilidad de los ensayos. Siguiendo la metodologia, se valido este sustrato mediante
andlisis fisicoquimicos para confirmar que replicaba las propiedades de un suelo amazdnico
(textura franco-arcillosa y pH acido). Los resultados de la caracterizacion por triplicado se
presentan en la Tabla 4.

Tabla 4
Caracterizacion Fisicoquimica del Sustrato de Suelo Simulado

Parametro Muestral Muestra2 Muestra3 Promedio Desviacion Cv
(unidad) Estandar (%)
pH  (suspensiéon 5,62 5,59 5,65 5,62 0,03 0,53
1:1)

Arena (%) 31,5 32,1 30,9 31,5 0,60 1.90
Limo (%) 342 34,8 34,5 34,5 0,30 0.87
Arcilla (%) 34,3 33,1 34,6 34,0 0,81 2,38
Materia Organica 2,87 2,83 2,85 2,85 0,02 0.70
(%)

Nota. Elaboracion propia
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La validacién técnica del sustrato (Tabla 4) confirma que la conformacion mediante
insumos comerciales de grado técnico permitié obtener un modelo experimental estable y
reproducible. La clasificacion textural como Franco-arcilloso (Clay Loam) segiin la USDA es
un pilar fundamental de la investigacion, ya que sitiia el experimento en un escenario de alta
dificultad para la remediacion. Esta clasificacion se deriva directamente del uso estratégico de
harina de silice y caolin refinado, que aportaron un 34,0% de arcilla a la matriz. Como sefialan
Quesada et al. (2020), esta proporcion mineral, sumada al nivel de materia orgénica del 2,85%,
genera una estructura con alta area superficial especifica. Este factor fisico potencia la
retencion de los hidrocarburos extrapesados (24.027 cP) mediante fuerzas de adsorcion y
capilaridad en los microporos, configurando un “peor escenario” técnico que justifica la
necesidad del sistema de agitacion turbulenta y la sinergia de agentes naturales disenados para
este reactor. La seleccion de tres muestras representativas (n=3) para la caracterizacion inicial
se fundamenta en los protocolos estdndar de control de calidad analitica y aseguramiento de
datos en ingenieria ambiental. De acuerdo con la literatura técnica, el andlisis por triplicado es
el requisito minimo aceptado para calcular la desviacion estandar y el coeficiente de variacion,
permitiendo determinar la precision y la repetibilidad del método de preparacion del sustrato.
Esta metodologia permite validar que los datos reportados no son producto de hallazgos
aislados, sino que representan la tendencia central de la matriz de estudio con un nivel de

confianza estadistico robusto para ensayos a escala de laboratorio.

Es necesario precisar que la suma de las fracciones puramente minerales (Arena:
31,5%, Limo: 34,2% y Arcilla: 34,3%) constituye el 100% de la matriz inorganica basal del
suelo simulado. El contenido de Materia Orgénica (2,87% promedio) representa una fraccion
gravimétrica incorporada de forma externa en relacion con el peso total de dicha masa mineral
seca. Este componente cumple el rol analitico de emular los sitios activos de sorcion y el
intercambio cationico tipicos de los horizontes amazonicos, sin alterar las proporciones de las

clases texturales determinadas bajo el tridngulo de clasificacion USDA.

La ausencia de diferencias estadisticamente significativas entre las tres muestras
analizadas se sustenta en la reducida desviacion estdndar observada en pardmetros criticos
como el pH (DE = 0,03) y el contenido de arcilla (DE = 0,81). Cientificamente, esta
uniformidad es el resultado directo del protocolo de mezcla mecanica en seco de 30 minutos
empleado durante la conformacion del sustrato, el cual asegura una distribucion estocéstica de

los precursores minerales (caolin, harina de silice y arena).

55



Al obtener variaciones minimas entre las réplicas, se confirma que el sustrato se
comporta como una poblacion Unica y homogénea, cumpliendo con el supuesto de
independencia y varianza constante necesario para el posterior disefio experimental factorial.
Por tanto, los resultados de la caracterizaciéon demuestran que cualquier variacion en la
remocion de hidrocarburos durante la fase de optimizacion sera atribuible exclusivamente a los

factores de tratamiento y no a heterogeneidades intrinsecas del suelo.

4.1.2. Caracterizacion del Contaminante

Se caracterizé el crudo de petrdleo extrapesado por triplicado para determinar sus
propiedades fisicas clave, especificamente la densidad y la viscosidad a la temperatura de
operacion del laboratorio (aprox. 20-25 °C). Estos parametros son cruciales para entender el

comportamiento de adherencia y flujo del contaminante. Los resultados se muestran en la Tabla
5.

Tabla §
Propiedades Fisicoquimicas del Crudo de Petroleo Extrapesado (a 20 °C)

Parametro Muestra Muestra Muestra Promedio Desviacion

1 2 3 Estandar
Densidad (¢/mL) 1,018 1,015 1,017 1,017 0,0015
Viscosidad (cP) 24.150 23.890 24.040 24.027 131,1

Nota. Se justifica la medicion de las propiedades reoldgicas del crudo a una temperatura de
referencia de 20°C como el escenario técnico mas critico (worst-case scenario). Debido a que
el reactor opera bajo condiciones ambientales espontaneas de aproximadamente 25°C en el
laboratorio, la viscosidad real del contaminante disminuye ligeramente en el lodo, lo que
incrementa el nimero de Reynolds local y asegura de forma matematica que los parametros de
disefio mecanico y torque del motor calculados sean conservadores, estables y seguros frente a

fluctuaciones térmicas estacionales.

Respecto a las propiedades del crudo (Tabla 5), la minima variabilidad entre réplicas
(viscosidad promedio de 24.027 cP con una desviacion relativa despreciable) responde a la
naturaleza estable del petroleo extrapesado industrial utilizado. Al ser un fluido estandarizado

y medido bajo condiciones de temperatura controlada (20-25 °C), la repetibilidad de los valores

56



asegura que el “peor escenario” hidrodindmico sea constante en todas las corridas del reactor,
permitiendo una validacion robusta de los calculos de potencia y del Numero de Reynolds (Re

=49.33). La naturaleza del contaminante es el segundo pilar de la linea base.

El valor de viscosidad promedio de 24.027 cP (Tabla 5) confirma inequivocamente que
el contaminante es un crudo de tipo "extrapesado". Esta cifra es notablemente similar a los
valores de referencia en la literatura, como los 24.000 cP mencionados en estudios sobre el
desafio de la remediacion (Mukome et al., 2020). Esta viscosidad extrema es el nucleo del
problema de investigacion, ya que, como indican Mukome et al. (2020) & Salimnezhad et al.
(2021), una viscosidad tan elevada dificulta la movilidad del crudo, pero aumenta

drésticamente su adherencia a las particulas del suelo.

Esto valida la seleccion del contaminante como un "peor escenario" (worst-case
scenario), que pondra a prueba los limites de la tecnologia de remediacion propuesta. La
caracterizacion del contaminante se centrd prioritariamente en sus propiedades reoldgicas
macroscopicas (viscosidad de 24.027 cP y densidad), dado que el principio de remediacion
propuesto se basa en el lavado fisico y la reduccion de fuerzas viscosas mediante cizallamiento
y solvencia. Por tanto, el fraccionamiento quimico detallado (analisis SARA), aunque
informativo para procesos de transformacion quimica, se considerd secundario frente a la
necesidad critica de determinar la resistencia al flujo del crudo extrapesado bajo las condiciones

de agitacion del reactor.

4.1.3. Verificacion de la Linea Base de Contaminacion

Se procedio a la simulacion del derrame mezclando el crudo con el suelo sintético hasta
alcanzar una concentracion objetivo del 13% en peso. Para verificar la concentracion real y la
homogeneidad de la mezcla, se tomaron tres muestras aleatorias del lote preparado y se analiz6
su contenido de Hidrocarburos Totales de Petroleo (HTP) inicial. La cuantificacion se realizéd

siguiendo el procedimiento gravimétrico adaptado del método EPA 9071B.

Los resultados (Tabla 6) establecen la linea base de contaminacion estandarizada

(HTPinicial) para todos los ensayos posteriores.
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Tabla 6
Verificacion de la Contaminacion Inicial de HTP en el Suelo Simulado

Parametro Muestra Muestra Muestra Promedio Desviacion Limite
1 2 3 Estandar ECA*

HTP Inicial 13,08 12,94 13,15 13,06 0,108 0,50

(% p/p)

HTP Inicial 130.800 129.400 131.500 130.600 1.080 5.000

(mg/kg)

Nota. Anilisis gravimétrico (EPA 9071B) de las muestras preparadas. * El limite ECA
corresponde al valor méximo permitido para suelos de uso Industrial, Comercial o Extractivo,

segun los Estandares de Calidad Ambiental vigentes en Perti (D.S. N° 011-2017-MINAM).

La verificacion de la linea base (13,06% HTP) confirma una contaminacion
homogénea, lo cual es crucial para la validez del disefio experimental. La verdadera discusion
surge de la interaccion de los dos componentes anteriores: un suelo con alto contenido de arcilla
(34,0%) y un crudo extrapesado (24.027 cP). Salimnezhad et al. (2021) destacan que la
adherencia del crudo es especialmente problematica en suelos arcillosos y con alto contenido
de materia organica. Esto significa que el escenario simulado en este estudio (un suelo
amazoénico representativo contaminado con crudo extrapesado) representa un desafio técnico
significativo. La literatura confirma que los métodos convencionales son menos eficientes bajo
estas condiciones; por ejemplo, Zou et al. (2024) & Kang et al. (2020) sefalan que la eficiencia
de la biorremediacién y la pirodlisis disminuye frente a hidrocarburos pesados y de alta
viscosidad. Esta brecha tecnoldgica, identificada en la literatura, justifica plenamente la
necesidad de desarrollar e investigar el sistema de lavado por reactor optimizado que se

propone en esta tesis.

La verificacion experimental mediante el método gravimétrico adaptado EPA 9071B
report6 un valor promedio real de 13,06% (130.600 mg/kg) de HTP inicial, lo cual representa
una desviacion marginal de apenas el 0,06% respecto al disefio nominal de la simulacion,
confirmando la homogeneidad y reproducibilidad de la linea base experimental. Al contrastar
analiticamente este resultado con los Estandares de Calidad Ambiental (ECA) para Suelo

vigentes en Pert (D.S. N° 011-2017-MINAM), se identifica que la concentraciéon empleada
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supera de forma contundente el limite maximo de 5.000 mg/kg establecido para suelos de uso
Industrial, Comercial o Extractivo. Especificamente, el escenario simulado presenta una carga
contaminante aproximadamente 26 veces superior al estdndar legal. Esta sobresaturacion se
justifica técnicamente para demostrar la viabilidad del reactor disefiado en el tratamiento de
pasivos ambientales criticos, logrando una remocidén masiva de hidrocarburos pesados que
permite transicionar el suelo desde un estado de contaminacion extrema hacia rangos que

faciliten su restauracion ecologica final.

4.2. Resultados del Objetivo Especifico 2

El segundo objetivo de la investigacion fue: "Determinar las condiciones operativas
Optimas (concentracion de surfactante, tiempo de contacto, relacion suelo-liquido y agitacion)
que maximicen la remocion del crudo del suelo contaminado mediante pruebas experimentales
a escala de laboratorio". Para cumplir este objetivo, se ejecutd un Disefio Factorial Completo
2* (Fase 2 de la metodologia), analizando cuatro factores en dos niveles. Los resultados se
cuantificaron y analizaron estadisticamente para identificar los factores e interacciones mas
influyentes en el proceso de lavado. Para la determinacion de las condiciones Optimas y el
cumplimiento del Objetivo Especifico 2, se ejecutd el disefio experimental de 16 corridas
planificado en la Tabla 3 (Capitulo III). A continuacidn, se presenta la Tabla 7, la cual muestra
la matriz completamente desarrollada con los valores experimentales de concentracion inicial
(C1), concentracion final (Cf) y la variable de respuesta calculada (Porcentaje de Remocion de

HTP) para todas las combinaciones de variables independientes.
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Tabla 7
Matriz Integrada de Corridas Experimentales del Disefio Factorial 2? y Eficiencias de
Remocion de HTP

Corrida  Factor A: Factor Factor  Factor D: HTP HTP Final  Porcentaje
Surfactante  B: C: Limoneno Inicial (C) de
(mL) Agitacion  Centrifu (mL) (Ci) (mg/kg) Remocién
(min) gacion (mg/kg) R) (%)
(min)

1 500 30 10 2 130.600,0 100.013,0 23,42%
2 1000 30 10 2 130.600,0 74.246,0 43,15%
3 500 60 10 2 130.600,0  91.315,0 30,08%
4 1000 60 10 2 130.600,0 63.681,0 51,24%
5 500 30 15 2 130.600,0 96.957,0 25,76%
6 1000 30 15 2 130.600,0  70.628,0 45,92%
7 500 60 15 2 130.600,0 88.664,0 32,11%
8 1000 60 15 2 130.600,0  60.494,0 53,68%
9 500 30 10 6 130.600,0  76.727,0 41,25%
10 1000 30 10 6 130.600,0 39.349,0 69,87%
11 500 60 10 6  130.600,0  67.886,0 48,02%
12 1000 60 10 6  130.600,0 29.294.0 77,56%
13 500 30 15 6 130.600,0 73.254,0 43,91%
14 1000 30 15 6  130.600,0  35.993,0 72,44%
15 500 60 15 6 130.600,0 64.870,0 50,33%
16 1000 60 15 6  130.6000 18.240,0 86,03%

Nota. Elaboracion propia basada en los datos obtenidos del disefio factorial experimental.
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4.2.1. Analisis de Varianza (ANOVA)

Se realizé un Analisis de Varianza (ANOVA) sobre los datos experimentales para
determinar la significancia estadistica de los factores principales (A, B, C, D) y sus
interacciones de segundo orden. Los resultados de este analisis se presentan en la Tabla 8.

Tabla 8
Andlisis de Varianza (ANOVA) para el Porcentaje de Remocion

Fuente GL SC MC Valor F Valor
Ajust. Ajust. p
Modelo 10  5.816,77 581,68 5.996,68 0,000
Lineal 4 5.586,72  1.396,68 14.398,76 0,000
A: Surfactante (mL) 1 3.063,62 3.063,62 31.583,74 0,000
B: Agitacion (min) 1 420,25 420,25 4.332,47 0,000
C: Centrifugacion (min) 1 18,92 18,92 195,08 0,000
D: Limoneno (mL) 1 2.083,92 2.083,92 21.483,74 0,000
Interacciones de 2 términos 6 230,06 38,34 395,29 0,000
A*B (Surfactante*Agitacion) 1 1,56 1,56 16,11 0,010
A*C 1 0,16 0,16 1,65 0.255
(Surfactante*Centrifugacion)
A*D (Surfactante*Limoneno) 1 228,01 228,01 2.350,62 0,000
B*C (Agitacion*Centrifugacion) 1 0,12 0,12 1,26 0.312
B*D (Agitacion*Limoneno) 1 0,20 0,20 2,09 0.208
C*D (Centrifugacion*Limoneno) 1 0.00 0.00 0.00 1.000
Error 5 0,48 0,10
Total 15 5.817,26

Nota. Elaboracion propia
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El andlisis de varianza (Tabla 8) muestra un valor p para el modelo de 0.000, lo que
indica que el modelo es altamente significativo y explica adecuadamente la variabilidad en el

porcentaje de remocion.

Al examinar los efectos principales (Lineal), se observa que los cuatro factores son

estadisticamente significativos:
e A (Surfactante): p =0.000
e B (Agitacion): p=0.000
e C (Centrifugacion): p =0.000
e D (Limoneno): p =0.000

Dado que el Disefio Factorial 2 se ejecuto sin réplicas, se adopto el procedimiento de
pooling estadistico, agrupando las interacciones de tercer y cuarto orden (aquellas con menor
probabilidad de significancia fisica) para estimar los Grados de Libertad del Error Residual
(GL=5). Este procedimiento fue esencial para calcular el estadistico F y el valor p en el
ANOVA. Consecuentemente, los excepcionalmente altos valores de F observados para los
efectos principales e interacciones significativas (ej. F > 2.000 para el Factor D) se deben a la
minima varianza residual (MC Ajust. = 0,10) obtenida. Esta varianza residual es un indicador
directo del estricto control experimental implementado en el laboratorio, lo que confirma la
alta precision y la repetibilidad del proceso de lavado. Por lo tanto, la interpretacion de la
significancia es estadisticamente valida y subraya que las diferencias en la remocion se

atribuyen claramente a los factores manipulados, y no al ruido experimental.

La alta significancia del Factor A (Surfactante) con un valor p = 0,000 confirma que la
concentracion del 15% p/v fue adecuada para la formacion de micelas en el sistema. Este
hallazgo valida que el proceso se desarroll6 en una zona de saturacion micelar, donde la tension
interfacial es minima y constante. La interaccion sinérgica identificada entre las sustancias
himicas y el D-limoneno (A*D, p = 0,000) refuerza la validez de la caracterizacidon operativa
del surfactante: el biosolvente facilitd la penetracion de las micelas humicas en la matriz del
crudo extrapesado, logrando una remocion del 86,03% que se alinea con los rangos de alta

eficiencia reportados por Fanaei et al. (2020) y Zhao et al. (2024).

En cuanto a las interacciones de 2 términos, el analisis revela dos interacciones

estadisticamente significativas:
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e Interaccion 4 *D (Surfactante*Limoneno): p = 0.000
e Interaccion A *B (Surfactante*Agitacion): p = 0.010
Las demaés interacciones (A*C, B*C, B*D, C*D) no resultaron significativas (p > 0.05).

El Analisis de Varianza (Tabla 8) proporciona la validacion estadistica de los factores
que influyen en el proceso. Con un valor p del modelo de 0,000, se confirma que el modelo es
altamente significativo. E1l ANOVA revela que los cuatro factores principales (A: Surfactante,
B: Agitacion, C: Centrifugacion, D: Limoneno) son estadisticamente significativos (p<0,05).
La significancia de la agitacion (Factor B) es coherente con la literatura, ya que, como sefialan
Gautam et al. (2020) & Zoghi & Mafigholami (2023), la energia de mezcla es crucial para

favorecer la transferencia de masa y la desorcion de contaminantes del suelo.

Del mismo modo, la significancia del Factor C (Centrifugacion) se alinea con el trabajo
de Liu et al. (2023), quienes destacan la importancia de la centrifugacion para la separacion de
fases de emulsiones de petréleo y agua. Si bien el factor de menor magnitud en el diagrama de
Pareto fue el Tiempo de Centrifugacion (Factor C), su significancia estadistica (p=0,000)

demuestra que no es trivial para el proceso final.

El hallazgo estadistico mas significativo fue la identificacion de una interaccion
sinérgica A*D (Sustancias Himicas * D-Limoneno), tal como lo evidencia el valor p=0,000 en
el Analisis de Varianza. Esta interaccion es crucial y valida la hipdtesis de la solucion dual. El
D-Limoneno, actuando como un potente biosolvente, inicia el proceso al reducir drasticamente
la viscosidad extrema del crudo extrapesado (24.027 cP), superando las fuerzas de cohesion

que unen al crudo con las particulas de arcilla (34% del suelo).

4.2.2. Validacion de Supuestos del Modelo

Para asegurar la validez de los resultados del ANOVA, se realizé un analisis de los
residuos del modelo para verificar el cumplimiento de los supuestos de normalidad,

independencia y varianza constante.
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Figura 2

Figuras de Residuos para Porcentaje de Remocion (%)

Pancen taje

Frecuencia

4.5

3.0

0.0 EI

04 03 02

Graficas de residuos para Porcentaje de Remocion (%)

Grafica de probabilidad normal

-

025 o.on .25

Besiduo

Histograma

|_|_‘

Residuo

Nota. Elaboracion por MiniTab

1. Grafica de Probabilidad Normal: Los puntos se ajustan estrechamente a la linea de

{1 D 1 B e

Residua

Residug

Vs, ajustes
L]
Bz L]
L]
0.0 ] .
L]
L]
* e
0.2
4l
20 40 &0
Valor ajustado
vs. orden

0.2 f

P31 4 8 8 7T B % omon

Orden de obsermcian

: I,'x s
AW

B\ oM oE R

tendencia roja, indicando que los residuos siguen una distribucion normal.

2. vs. Ajustes: Los puntos se distribuyen de manera aleatoria y horizontal alrededor de la

linea cero, sin mostrar patrones (ej. forma de embudo), lo que confirma la varianza

constante (homocedasticidad).

3. Histograma: La distribucion de los residuos se asemeja a una campana de Gauss,

reforzando el supuesto de normalidad.

4. vs. Orden: Los puntos no muestran ninguna tendencia o patrén ciclico, lo que confirma

la independencia de los errores.

La Figura 2 es fundamental para validar el modelo estadistico. La Grafica de
Probabilidad Normal muestra los puntos de residuos ajustados estrechamente a la linea de
tendencia, confirmando el supuesto de normalidad. El grafico vs. Ajustes (Residuos vs. Valores
Ajustados) presenta una dispersion aleatoria de los puntos alrededor de la linea cero, sin
patrones evidentes como un embudo o una curva; esto confirma el supuesto de varianza

constante (homocedasticidad). Finalmente, el grafico vs. Orden no muestra ninguna tendencia,

validando la independencia de los errores.
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Al cumplirse los tres supuestos (normalidad, varianza constante e independencia), se
concluye que el modelo ANOVA es robusto, valido y confiable, y que los valores p generados
en la Tabla 8 son precisos. El anélisis visual de los residuos es fundamental para garantizar que
las inferencias extraidas del modelo no estén sesgadas por errores sistematicos. La alineacion
de los datos en la Grafica de Probabilidad Normal y la dispersion aleatoria en el grafico de
Ajustes confirman el cumplimiento de los supuestos de normalidad y homocedasticidad, lo que
otorga validez estadistica a los resultados obtenidos. De acuerdo con Bhuyean (2025), el
cumplimiento de estos requisitos en un Andlisis de Varianza (ANOV A) permite discernir con
precision si las variaciones observadas en la remocion de crudo son estadisticamente
significativas o producto del azar. Esta robustez del modelo asegura que los valores p

calculados reflejen fielmente el comportamiento del sistema de lavado.

4.2.3. Analisis Grafico de Efectos

Para interpretar la magnitud y la direccion de los efectos significativos identificados en

el ANOVA, se generaron las graficas de efectos.

Figura 3
Diagrama de Pareto de Efectos Estandarizados

Diagrama de Pareto de efectos estandarizados
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El Diagrama de Pareto (Figura 3) ofrece una clasificacion visual de la magnitud de los
efectos. Este grafico corrobora los hallazgos del ANOVA (Tabla 8), mostrando que los factores
principales A (Surfactante) y D (Limoneno) tienen el impacto mas grande y significativo en el
proceso, seguidos por el Factor B (Agitacion) y la interaccion A*D. Estos cuatro efectos
superan con creces la linea de significancia (valor = 2,6). Aunque el Factor C (Centrifugacion)
y la interaccién A*B aparecen con barras mas pequefias en este grafico, la Tabla 8 (ANOVA)
confirma que son estadisticamente significativos (p=0,000 y p=0,010, respectivamente) debido

al bajisimo error del modelo.

Estos cuatro efectos superan con creces la linea de significancia (valor = 2,6). Aunque
el Factor C (Centrifugacion) y la interaccion A*B aparecen con barras mas pequefias en este
gréfico, la Tabla 8 (ANOVA) confirma que son estadisticamente significativos (p=0,000 y
p=0,010, respectivamente) debido al bajisimo error del modelo. El Pareto, por lo tanto, es ttil
para jerarquizar: la quimica del lavado (factores A y D) es el componente mas influyente del
proceso. La significancia del Factor B (Agitacion) es un hallazgo esperado y fuertemente
respaldado. Como sefnalan Gautam et al. (2020) & Zoghi & Mafigholami (2023), la eficiencia
del lavado de suelos aumenta con la energia de agitacion, ya que esta favorece la transferencia
de masa y la desorcion de contaminantes. Este principio es especialmente relevante en este
estudio, dada la alta fraccion arcillosa (34,0%) del sustrato, donde los contaminantes estan
fuertemente adheridos. De manera similar, la significancia del Factor C (Centrifugacion) se
alinea con la literatura; Liu et al. (2023) describen que el tiempo de centrifugacion es clave
para la separacion de fases en emulsiones de petrdleo y agua, permitiendo una mejor

recuperacion del aceite y, por lo tanto, una cuantificacion mas precisa de la remocion.

La jerarquizacion de los efectos evidencia que la quimica del proceso, representada por
los factores A (Surfactante) y D (Limoneno), ejerce la mayor influencia sobre la variable de
respuesta. El hecho de que la interaccion A*D también supere el umbral de significancia
sugiere que el proceso de desorcion no es puramente aditivo, sino que depende de una
coordinacion especifica entre la capacidad tensioactiva y la reduccion de la viscosidad viscosa

del crudo extrapesado.
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Figura 4
Grafica de Efectos Principales para Porcentaje de Remocion (%)

Grafica de efectos principales para Porcentaje de Remocion (%)
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La Gréfica de Efectos Principales (Figura 4) ilustra la direccion del impacto de cada
factor. Se observa que los cuatro factores (A, B, C y D) tienen una pendiente positiva, lo que
indica que, para maximizar el porcentaje de remocion, todos deben operarse en su nivel alto.
Las pendientes mas pronunciadas corresponden a A (Surfactante) y D (Limoneno), lo que

refuerza la conclusion del Diagrama de Pareto de que son los factores dominantes.

Las pendientes mas pronunciadas corresponden a A (Surfactante) y D (Limoneno), lo
que refuerza la conclusion del Diagrama de Pareto de que son los factores dominantes. El efecto
positivo de la agitacion (B) es consistente con los principios de transferencia de masa, que
requieren energia de mezcla para promover el contacto entre el surfactante y el contaminante
adherido al suelo. De igual manera, el efecto positivo del Factor C (Centrifugacion) se alinea
con la literatura, que indica que la separacion de fases es crucial para una recuperacion efectiva

de aceite en emulsiones.

Las pendientes positivas observadas para todos los factores indican que el sistema
responde favorablemente al incremento de la energia mecédnica y la concentracion de agentes
quimicos. Especificamente, el impacto positivo del tiempo de agitacion (Factor B) se alinea
con lo reportado por Gautam et al. (2020), quienes establecen que la eficiencia en la remocion
de Hidrocarburos Totales de Petréleo (HTP) es directamente proporcional a la energia de
mezcla, ya que esta favorece el contacto interfacial y la transferencia de masa en suelos con
alta fraccion arcillosa. Este comportamiento valida la necesidad de operar el reactor en el nivel

alto de agitacion para superar las fuerzas de adsorcion del contaminante.

67



Figura 5

Grdfica de Interaccion para Porcentaje de Remocion (%)

Grafica de interaccion para Porcentaje de Remocion (%)
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brecha entre ellas se amplia ligeramente al aumentar el surfactante.

El hallazgo mas importante de este estudio es la fuerte interaccion sinérgica A*D
(Surfactante*Limoneno), identificada por el ANOVA (p=0,000) e ilustrada en la Grafica de
Interaccion (Figura 5). Este resultado demuestra una sinergia clara, un fendémeno que la
literatura describe como un mecanismo que mejora significativamente la remocion de
hidrocarburos. El mecanismo se explica por las acciones complementarias de los agentes: las
sustancias humicas (Factor A) actian como biosurfactantes, incrementando la movilidad de los
HTP al formar micelas que solubilizan el contaminante. Al mismo tiempo, el D-limoneno
(Factor D), un potente biosolvente, reduce la extrema viscosidad (24.027 cP) del crudo y
facilita la ruptura de las emulsiones. La sinergia observada en la Figura 5 sugiere que el

surfactante (A) es mucho mas efectivo cuando el limoneno (D) ya ha "fluidificado" el crudo,

permitiendo que las micelas actiien con mayor eficiencia.
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Para comprender el fundamento molecular de esta interaccion, es necesario precisar las

funciones quimicas y estructurales de ambos agentes:

El D-limoneno (C;yH;¢) es un hidrocarburo monoterpénico liquido y apolar que actiia
como un biosolvente organico de alta afinidad termodindmica. Su funciéon quimica en el
sistema es desestructurar los agregados macro-moleculares de asfaltenos y resinas del crudo
extrapesado mediante un mecanismo de solvatacion competitiva. El limoneno interrumpe las
interacciones de van der Waals y el apilamiento de anillos aromaticos ( — m stacking) que
configuran la red coloidal del petroleo denso, induciendo una reduccidon dréstica de la
viscosidad desde 24,027 cP hasta rangos que facilitan la movilidad fluida del contaminante
atrapado en los microporos del suelo. Originado biolégicamente en el metabolismo secundario
de las rutaceas a través de la ruta del mevalonato (conversion de pirofosfato de geranilo),
destaca por su alta biodegradabilidad y nula persistencia ambiental. En la matriz edafica, las
poblaciones de bacterias nativas (como Pseudomonas putida) metabolizan el limoneno de
forma espontdnea utilizando la enzima limoneno-1,2-monooxigenasa, oxidando el anillo

terpénico hasta su mineralizacion completa a CO, y H,0.

Por su parte, las sustancias humicas de la leonardita aportan la actividad tensioactiva
gracias a su caracter anfifilico, determinado por la coexistencia de dos bloques estructurales:
grupos funcionales hidrofilicos (cabeza polar) donde predominan los grupos carboxilos
(—COOH) e hidroxilos fen6licos (—OH) y carbonilo quinénicos (€ = 0) los cuales a pH 5.62
se desprotonan y adquieren carga negativa generando repulsion electrostatica y un nucleo
hidrofobico (cola apolar) compuesto por cadenas alifaticas y anillos aromaticos condensados.
Esta arquitectura molecular disminuye la tension superficial y permite el encapsulamiento

micelar del crudo previamente fluidificado.

El andlisis también reveld wuna interaccion A*B (Surfactante*Agitacion)
estadisticamente significativa (p=0,010). Esto indica que la energia de agitacion (B) es mas
importante cuando la concentracion de surfactante (A) es alta, lo cual es coherente con los
principios de hidrodinamica y transferencia de masa. Se requiere una mayor energia de
agitacion para dispersar adecuadamente la alta concentracion de surfactante y facilitar el
contacto entre las micelas y las particulas de suelo. Finalmente, el porcentaje de remocion
maximo alcanzado (86,1%) bajo las condiciones Optimas (A+, B+, C+, D+) valida la alta

viabilidad de esta combinacion.
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El andlisis de las interacciones revela una sinergia critica entre las sustancias humicas
y el D-limoneno, fendémeno que explica la alta eficiencia lograda por el sistema dual. El
mecanismo, validado por la interaccion A*D (p=0,000), sugiere que el biosolvente actua
reduciendo la resistencia viscosa del petréleo, lo que facilita el encapsulamiento micelar por

parte de las sustancias hiimicas.

4.2.4. Determinacioén de las Condiciones Operativas Optimas

Figura 6
Condiciones operativas optimas
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Nota. Elaboracion por MiniTab
Las condiciones operativas dptimas identificadas son:
e A: Surfactante: Nivel Alto (1000 mL 15% p/v)
e B: Agitaciéon: Nivel Alto (60 min)
e C: Centrifugacion: Nivel Alto (15 min)
e D: Limoneno: Nivel Alto (6 mL)

La identificacién de las condiciones optimas (A=1000 mL, B=60 min, C=15 min, D=6
mL) es la culminacion del andlisis estadistico y representa la combinacién que maximiza todos
los efectos positivos y sinérgicos identificados. El resultado de remocion obtenido bajo esta

combinacion (86.03%, corrida 16) es un hallazgo central de esta investigacion, ya que
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posiciona al tratamiento propuesto como una alternativa altamente competitiva. De manera
notable, este valor es idéntico al reportado por Fanaei et al. (2020), quienes también alcanzaron

una eficiencia de remocidn del 86% utilizando una combinacion de biosurfactantes.

Este resultado se sitiia favorablemente en el rango alto de las eficiencias reportadas en
la literatura para el lavado de suelos con crudo. Mientras algunos estudios reportan eficiencias
en el rango de 63% a 75%, otros, como Zoghi & Mafigholami (2023), han alcanzado mas del
98% bajo diferentes condiciones. El hecho de que la combinacion de sustancias himicas y
limoneno (A+D+) logre un 86,03% de remocion es un éxito significativo, especialmente
considerando la alta dificultad del sustrato (crudo extrapesado y suelo arcilloso) definido en el
OE 1. Por lo tanto, se valida esta combinacion de factores como la base para el disefio y la

validacion del prototipo de reactor en las siguientes fases.

La determinacion de las condiciones Optimas mediante la funcion de deseabilidad
representa el punto de equilibrio técnico para el escalado del proceso. El alcance de una
remocion proyectada del 86,03% bajo la combinacion maximizada de factores corrobora la
viabilidad de la estrategia de optimizacion aplicada. Segun Zoghi y Mafigholami (2023), el uso
de metodologias estadisticas para ajustar parametros como la concentracion de surfactante y el
tiempo de lavado es una herramienta robusta para alcanzar niveles de remocion superiores al
80% en suelos impactados por hidrocarburos pesados. Este resultado establece la base

operativa para la validacion funcional del reactor prototipo.

4.3. Resultados del Objetivo Especifico 3

El tercer objetivo especifico fue: "Ensamblar el prototipo del reactor tipo batch a escala
de laboratorio, especificando sus componentes, dimensiones y materiales, e integrando sus

sistemas auxiliares de acuerdo con los requisitos técnicos del proceso".

Este objetivo corresponde a la Fase 3 de la metodologia. Los resultados no son datos
experimentales, sino los productos de ingenieria (criterios, célculos y especificaciones)

derivados de las condiciones dptimas identificadas en el OE 2.

Los resultados obtenidos en la fase de optimizacion estadistica no solo validaron la
eficacia quimica del proceso, sino que definieron los criterios de disefio mecénico. La
transicion del sistema de laboratorio preliminar al reactor prototipo funcional se sustent6 en los
datos reales de viscosidad (24,027 cP) y volumen de operacion detectados en el objetivo

anterior.
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4.3.1. Criterios de Diseiio del Prototipo

El primer paso fue traducir las condiciones operativas 6ptimas (1000 mL de surfactante,
60 min de agitacion, 15 min de centrifugacion, 6 mL de limoneno) y las variables de control (1
kg de suelo, 400 rpm) en criterios de disefio de ingenieria. Estos criterios, resumidos en la Tabla

9, definen los requisitos funcionales del reactor.

Tabla 9
Criterios de Diserio Operativos para el Reactor

Parametro Valor Implicacion de Disefio

Masa de Suelo Define la capacidad de carga de sélidos del
1 kg

(Control) reactor.
1.006 mL

Volumen de (Solucién al 15%

Liquido (Optimo) PIY) Define la capacidad de carga de liquido.

Velocidad de
Agitacion 400 rpm Requisito de potencia y disefio del eje/motor.
(Control)

. Sélido-Liquido Requlerq un impulsor de alt9 f:lzallamlento y
Tipo de Mezcla flujo radial para mantener sélidos en

(Slurry) .,
suspension.
Tiempo de . El material debe ser resistente a la operacion
. . 60 min . .

Residencia continua durante este periodo.
Dhscaila Sélido-Liquido Se requiere un disefio que evite la

acumulacion de solidos (ej. fondo conico).

El volumen total debe ser > 1,25 veces el

Espacio de Cabeza  25% (minimo) volumen de,apefadion

Nota. Elaboracion propia

La definicion de los criterios de disefio (Tabla 9) establece las condiciones de contorno
para la ingenieria del prototipo, confirmando que el sistema debe operar como un reactor tipo
batch para una mezcla so6lido-liquido (slurry). Esta configuracion es ideal para el proceso de
lavado de suelos. Taghavi & Moghaddas (2020) sefialan que el disefio de un reactor batch con
turbina es adecuado para mezclas S-L, ya que la turbulencia que genera es esencial para una

transferencia de masa eficiente. El desafio de disefio mas significativo identificado en la Tabla

72



8 es la necesidad de procesar 1 kg de suelo (s6lidos) en 1 L de liquido (liquido). Iyer & A.K.
Patel (2024) indican que la suspension de solidos se puede optimizar incluso a altas

concentraciones, validando la viabilidad de la relacion S-L definida.

4.3.2. Calculos de Ingenieria y Dimensionamiento

Basado en los criterios de la Tabla 9. Se realizaron los calculos de ingenieria para
dimensionar el reactor y el sistema de agitacion. La Tabla 10 resume los resultados clave de

estos calculos.

Tabla 10
Resultados de los Cadlculos de Dimensionamiento del Reactor

Parametro de Calculo Valor Unidad Justificacion Metodoldgica
Volumgn g Opgracion 1,85 L (Vol. Suelo + Vol. Liquido)
(Slurry)
Volumen Total del 2,5 (Vol. Operacion + 35% Espacio de
L

Reactor Cabeza)
Relgcidn 1.2 - Geometria Optima para mezcla
Altura/Didmetro (H/D) ptima p '

by 13,0
Diametro del Tanque (D) cm -
Diametro del Agitador 4,3 o (Relacion D/Da = 3)
(Da)
Nimero de Reynolds 49,33 . (Basado en 400 rpm, viscosidad del

Adim.
(Re) slurry)
Numero de Potencia 0,235 Adim (Valor estdndar para turbina
(Np) " Rushton)
0,235

Potencia Requerida (P) W (Potencia para agitacion a 400 rpm)

(Potencia requerida + factor de

Potencia del Motor 90 (1/8) W (HP) sestiiad)

Nota. Elaboracion propia a partir de las condiciones Optimas determinadas en el Objetivo

Especifico 2.
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El régimen de flujo se determind mediante el Numero de Reynolds (Re), utilizando la

densidad del slurry (1.080 kg/m?) y la viscosidad medida, mediante la siguiente ecuacion:

_ 1080 kg/m” - 6,67 tps - (0,043 m)?
B 0,27 Pa - s

Re = 49,33

Un valor de Re de 49,33 confirma que el reactor opera en un régimen de transicion a
escala de laboratorio. Esta condicion hidrodindmica demuestra que la transferencia de masa no
depende de vortices macroscopicos, sino del elevado esfuerzo de cizallamiento local en la
vecindad del impulsor Rushton, lo que permite romper los enlaces mineral-hidrocarburo. De
este modo, se permite que la sinergia quimica se desarrolle plenamente en todo el volumen del

reactor.

La Potencia Requerida (P) se calcul6 considerando un Numero de Potencia (Np) de 5,0,
especifico para la turbina Rushton de seis palas e incluyendo la incorporacion de bafles

internos:
P =5,0-1080 kg/m> - (6,67 rps)3 - (0,043 m)° = 0,235 W

Con base en este requerimiento de potencia neta disipada en el fluido de 0,235 W, se
seleccion6 un motor comercial de 90 W (1/8 HP). Esta aparente holgura operativa es una
practica estandar en equipos de agitacion de laboratorio, destinada a absorber las fluctuaciones
de torque y vencer el elevado esfuerzo de fluencia inicial del lodo denso antes de su

fluidificacion.
3. Validacion y Eficiencia del Proceso

La alta eficiencia de remocién lograda, que alcanz6 un 86,03% bajo condiciones
optimizadas, se sustenta directamente en este disefio de ingenieria validado. La implementacion
del agitador tipo Turbina Rushton, respaldada por los célculos mecanicos y de fluidos,

demostro ser la configuracion dptima para el éxito del sistema.

Adicionalmente, se valido la consistencia del proceso mediante un Balance de Materia
integral para un lote (batch) estandar. Considerando la eficiencia de remocion lograda del
86.03% sobre una carga de 1 kg de suelo contaminado al 13.06% de HTP, el balance se

desglosa asi:

e Entradas (min): Suelo contaminado (1.000,00 g) + Solucién de lavado (1.000,00 g) +
Biosolvente (5,04 g). Total = 2.005,04 g.
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e Salidas (mout): Suelo lavado seco (887,37 g) + Crudo recuperado (112,35 g) + Efluente
liquido residual (1.001,28 g) + Pérdidas por evaporacion de D-limoneno (4,04 g).
Total = 2.005,04 g.

Respecto al Balance de Energia, el sistema demanda una potencia efectiva de 0,235 W
para sostener el régimen turbulento. Durante un ciclo de lavado de 60 minutos, el consumo
energético total es de 0,078 kWh. Finalmente, la viabilidad termodindmica de la desorcion se
justific6 mediante el analisis de la Energia Libre de Gibbs (AG = AH - T * AS). Se determind
un AG <0, lo que confirma que el proceso es exergdnico y espontaneo bajo las condiciones de
disefio. Esto se debe a que el incremento en la entropia (AS) generado por la movilizacion de
las moléculas de crudo hacia la fase liquida compensa la energia necesaria para romper la

adsorcion inicial en la matriz de arcilla.

4.3.3. Disefio Final y Especificaciones del Prototipo Ensamblado

Los calculos de la Tabla 9 se materializaron en un diseno CAD detallado y en el

ensamblaje del prototipo funcional. Se ilustran en la Figura 7.

Figura 7
Diserio final del prototipo ensamblado

Motor DC (90 W)

P
Tapa con Puertos, Acero
/ Inoxidable 316, 2.5 L
Estructura Soporte —

Espacio de Cabecera (35%)
. p (2 10 mm)

Turbina Rushton ~.

(6 Palas Planas) ™

Agitador

Volumen de Reactor———__|&* Slurry Sélido-Liquido

1| | Cuerpo del Reactor, Acero
Inoxidable 316
Valvula de Descarga (1")

Nota. Elaboracion propia.

Tabla 11
Especificaciones Técnicas (Lista de Materiales) del Prototipo Ensamblado

75



Componente Especificacion Material Cantidad
Cuerpo del 2.5 L, Fondo c6nico 45° Acero Inoxidable 1
Reactor 316
Tapa Tapa hermética con puertos ?lc 6e ro Inoxidable 1
Impulsor " Acero Inoxidable
(Agitador) Turbina con 6 palas planas 316 1
Eje del Agitador  Diametro 10 mm ?fgro {poxideble 1
Bafles . Acero Inoxidable
(Deflectores) 4 bafles internos, 1/10 D 316 1 (Set)
Motor Motor de CC (Taladro) - 1
Vilvula de
Descarga
Valvula de bola 1" t\(/)'f[l;/)ula de bola 1" (descarga ?(;::ro Inoxidable 1
(descarga total)
Estructura ,

Perfileria de acero al carbono Acero A36 1
Soporte

Nota. Elaboracion propia

El disefio final (Figura 7) y la lista de especificaciones (Tabla 11) materializan los

calculos y principios de ingenieria. Un componente no negociable en este disefio es la inclusion

de cuatro bafles internos (deflectores). Taghavi & Moghaddas (2020) explican que los bafles

son fundamentales en estos reactores, ya que su funcidn es prevenir la formacion de vortices

(remolinos). Al romper el vortice, los bafles inducen patrones de flujo cadtico que mejoran

drésticamente la eficiencia de la mezcla y la transferencia de energia desde el impulsor Rushton

al fluido.

Adicionalmente, el disefio del fondo conico (Tabla 11) es una caracteristica operativa

clave, seleccionada para facilitar la descarga completa del slurry (lodos) al final del lote de 60
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minutos, minimizando la acumulacién de soélidos. Finalmente, la seleccion del Acero
Inoxidable 316 como material de construccion responde a la necesidad de una alta resistencia
a la corrosion frente a los solventes y el crudo, asegurando la durabilidad y seguridad operativa

del prototipo.

4.4. Resultados del Objetivo Especifico 4

El cuarto y ultimo objetivo especifico fue: "Validar el reactor funcional mediante
pruebas de rendimiento, evaluando su eficiencia en la remocion de crudo bajo las condiciones
Optimas y comparando los resultados con la meta establecida para demostrar su viabilidad

técnica".

Esta seccion corresponde a la Fase 4 de la metodologia. Se opero el prototipo de reactor
(disefiado en OE 3) utilizando las condiciones operativas Optimas identificadas en el OE 2

(1000 mL de surfactante, 60 min de agitacion, 15 min de centrifugacion y 6 mL de limoneno).

4.4.1. Pruebas de Rendimiento y Validacion Técnica

Para validar el rendimiento y la fiabilidad del prototipo, se ejecuto el proceso completo
por triplicado (n=3). Las corridas se realizaron de manera independiente, utilizando una nueva
muestra de 1 kg de suelo contaminado (13.06% HTP) en cada prueba. Los porcentajes de
remocion de crudo obtenidos en las tres réplicas fueron 86.1%, 85.7% y 86.3%. El criterio de
validacion técnica, establecido en la metodologia, requeria que el rendimiento promedio del

reactor fuera igual o superior a la meta preestablecida del 50% de remocion.

Para formalizar la validacion técnica del prototipo disefiado, se tabularon los resultados
de las tres réplicas independientes operadas en el reactor de 2.5 L. El control de parametros
fisicoquimicos en la fase liquida sobrenadante se realizo6 utilizando una sonda multiparamétrica
Hanna HI98194, asegurando la precision de las mediciones durante dicha etapa. Es necesario
precisar que este equipo se empled exclusivamente para evaluar los efluentes liquidos del
proceso, descartando cualquier medicion directa sobre la matriz solida o suelo hiimedo para

evitar lecturas erroneas.
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Tabla 12
Resultados de las Pruebas de Rendimiento del Reactor Prototipo (n=3)

Prueba de Masa de Eficiencia de Cumplimiento de Meta
Validacion Suelo (kg) Remocion (%) (50%)
Réplica 1 1,00 86,1 Superado
Réplica 2 1,00 85,7 Superado
Réplica 3 1,00 86,3 Superado
Promedio 1,00 86,03 Superado
Desviacion — 0,306 —
Estandar

Nota. Elaboracion propia.

Para dotar a la investigacion de un respaldo de alta certidumbre analitica y validez legal,
se enviaron muestras del sustrato edafico remanente post-tratamiento al laboratorio externo
acreditado. Conforme se detalla en el Informe de Ensayo adjunto en el Anexo 2.1, el anélisis
cuantitativo por cromatografia de gases con detector de ionizacion de llama (GC-FID) bajo la
norma EPA 8016C reportd una concentracion final de HTP Total de 18.245 mg/kg MS,
concentrada casi en su totalidad en la fraccion C10-C26. Al contrastar este valor con el
promedio gravimétrico obtenido internamente (18.240 mg/kg), se evidencia una correlacion y
exactitud analitica sobresaliente, confirmando la fiabilidad del prototipo para la remocion

masiva de las fracciones pesadas del crudo.

Complementariamente, para cuantificar el impacto ambiental del tratamiento en
términos de masa residual, se determinaron las concentraciones finales de HTP en el sustrato.
Partiendo de una linea base de contaminacion del 13.06% (130,600 mg/kg), los valores

obtenidos tras el ciclo de lavado se detallan a continuacion:
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Tabla 13
Concentraciones de HTP Pre y Post-Tratamiento en la Fase de Validacion

Réplica Conc. Inicial de Eficiencia de Conc. Final de Conc. Final
HTP (%) Remocion (%) HTP (%) (mg/kg)
Réplica 1 13,06% 86,1% 1,81% 18.153
Réplica 2 13,06% 85,7% 1,87% 18.675
Réplica 3 13,06% 86,3% 1,79% 17.892
Promedio 13,06% 86,03% 1,82% 18.240
Desviacion -- 0,306 0,041 402

Nota. Elaboracion propia.

Al evaluar el impacto edafico del proceso, los resultados de la Tabla 13 evidencian que
el tratamiento redujo la carga contaminante promedio desde un estado critico de saturacion del
13,06% (130.600 mg/kg) hasta un valor final de 1,82% (18.240 mg/kg) de HTP. Si bien este
valor remanente se situa por encima del Estandar de Calidad Ambiental (ECA) de 5.000 mg/kg
fijado en el Pert para suelos industriales o extractivos, el reactor cumpli6 la funcion ingenieril
critica de remover las fracciones mas densas, viscosas y macro-hidrofobicas del hidrocarburo

(asfaltenos y resinas), responsables de sellar la porosidad del sustrato.

Fisicamente, la eliminacion del 86,03% de esta costra orgédnica destruye la barrera
hidrofobica que impide la retencion hidrica natural. Al recuperar la fase s6lida lavada y libre
del biosolvente D-limoneno mediante secado térmico selectivo, la estructura porosa del suelo
franco-arcilloso recupera significativamente sus coeficientes de permeabilidad, aireacion y
capacidad de intercambio cationico. Esto transiciona la matriz eddfica desde una condicion
estéril y ecotoxicamente letal hacia un sustrato bioldgicamente compatible, apto para ser
sometido a un pulido final de baja energia mediante técnicas de fitorremediacion o
bioestimulacion autdctona a largo plazo, viabilizando una restauracion ecologica efectiva del

ecosistema amazonico impactado.
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La validacion es exitosa no solo por superar la meta del 50%, sino por la consistencia
del escalado (scale-up). Al comparar la eficiencia lograda en el sistema de laboratorio
preliminar (86,1% en la corrida 16) con el promedio obtenido en el prototipo funcional
(86,03%), se observa una diferencia menor al 0,1%. Cientificamente, esto demuestra que el
disefio hidrodinamico de la turbina Rushton y la incorporacién de bafles en el reactor de acero
inoxidable replicaron con exactitud las condiciones de transferencia de masa necesarias para
fluidificar el crudo extrapesado. Este resultado confirma que el prototipo es una herramienta

técnica confiable para la remediacion ex-situ en condiciones controladas de laboratorio.

La Figura 8 presenta los resultados de las tres réplicas individuales, comparandolas

tanto con la meta de validacion como con el promedio obtenido (86.03%).

Figura 8
Validacion y Reproducibilidad del Prototipo

100 Validacién y Reproducibilidad del Prototipo

== Meta de Validacion (50%)
----- Promedio de Pruebas (86.03%)
86.3%

Porcentaje de Remocion (%)

o P p—
Réplica 1 Réplica 2

Pruebas de Validacion

Reéplica 3

Nota. Elaboracion propia

Un aspecto critico en la validacion del rendimiento fue garantizar que el porcentaje de
remocion promedio (86,03%) correspondiera estrictamente al crudo de petréleo y no se viera
afectado por la presencia del biosolvente anadido. Esta distincioén analitica se logré mediante

la explotacion de la volatilidad diferencial entre ambos compuestos.

Mientras que el D-limoneno es un hidrocarburo monoterpénico con un punto de
ebullicion aproximado de 176 °C, las fracciones predominantes del crudo extrapesado utilizado
(asfaltenos y resinas) poseen estructuras de alto peso molecular que permanecen estables a

temperaturas superiores a los 300 °C.
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Por lo tanto, el protocolo de secado térmico a 105 °C aplicado a las muestras, sumado
a la etapa de evaporacidn en rotavapor y secado final a 70 °C del extracto organico, aseguro la
volatilizacion total del limoneno residual. Esto garantiza que la masa final cuantificada por
gravimetria sea exclusivamente petroleo crudo recuperado de la matriz del suelo, eliminando

cualquier sesgo por co-extraccion de los agentes de lavado.

El rendimiento promedio de Remocion de HTP del 86,03% no solo cumple con los
objetivos planteados, sino que, valida el disefio del reactor y el uso de la sinergia de agentes
naturales, ofreciendo una solucidon sostenible y replicable para crudos de alta viscosidad
(24.027 cP) y suelos con alto contenido de arcilla (34,0%), condiciones que frecuentemente
causan fallas en los métodos de biorremediacion tradicionales. La Figura 8, que presenta los
resultados de la fase de validacion (OE 4), permitié extraer dos conclusiones fundamentales:
la reproducibilidad del prototipo y la magnitud de su rendimiento, que superd de manera
contundente la meta técnica preestablecida del 50%. La reproducibilidad se demostr6 con la
consistencia observada entre las tres réplicas independientes (86,1%, 85,7% y 86,3%),
confirmada por una baja desviacion estandar (0,306), lo cual es la prueba clave de la validacion
del escalado (scale-up) al verificar que las condiciones 0ptimas identificadas en el laboratorio

(OE 2) mantuvieron su eficacia al aplicarse en el prototipo de ingenieria (OE 3).

Al contrastar el rendimiento promedio del 86,03% logrado por el reactor con el
panorama investigativo global en técnicas de lavado ex-situ (soil washing), este supera de
forma clara la tasa de remocion del 64% reportada por Gracida et al. (2023), quienes emplearon
biosurfactantes de Bacillus cereus en matrices con altas cargas de hidrocarburos, asi como los
rendimientos del 75% obtenidos por Zhang et al. (2023) utilizando saponinas vegetales de
origen natural. Si bien optimizaciones multivariables avanzadas basadas en agentes sintéticos
comerciales como el SDS alcanzan remociones cercanas al 99% en arenas comerciales lavadas
(Zoghi & Mafigholami, 2023), el rendimiento de esta investigacion adquiere un mérito de
ingenieria superior al haber sido validado frente a un crudo extrapesado de extrema viscosidad

(24.027 cP) embebido en una matriz compleja con un 34,0% de arcilla fina.

En el contexto nacional, frente a las recurrentes emergencias operativas en el Oleoducto
Norperuano descritas por Sierra Praeli (2020), las précticas convencionales en el Peru suelen
limitarse a la contenciéon mecénica superficial. Al comparar el desempefio hidrodindmico de
este reactor con la cinética lenta de la biorremediacion tropical reportada por Okeke (2022) la

cual requiere meses para degradar fracciones ligeras y muestra ineficacia ante compuestos
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recalcitrantes de alta densidad, el sistema de lavado disefiado emerge como un tratamiento de
choque tecnolodgico altamente eficiente , reduciendo masivamente la carga de Hidrocarburos
Totales de Petroleo (HTP) en un tiempo de retencion hidraulica de apenas 60 minutos dentro
del reactor. Por lo tanto, basdndose en la alta reproducibilidad demostrada y la eficiencia
competitiva frente a umbrales internacionales y regulatorios, se concluye que el prototipo de

reactor de lavado ha sido validado exitosamente.

Desde una perspectiva quimica fundamental, este rendimiento de remocion del 86.03%
se consolida mediante un mecanismo coordinado en tres etapas simultaneas: primero, la
solvatacion y ablandamiento interfacial donde el D-limoneno se difunde hacia la costra
asfaltica debilitando la energia de adhesion que une al hidrocarburo con el caolin; segundo, la
formacion de sistemas post-micelas donde las colas apolares de las sustancias himicas rodean
las fracciones de petroleo fluidificadas orientando sus cabezas polares cargadas negativamente
(carboxilos y fendlicos) hacia el agua; y tercero, la desorcidon por repulsion electrostatica, donde
el cizallamiento mecénico de la turbina Rushton aporta la energia libre de activacion necesaria
para desprender las micelas de los poros edaficos. Dado que las superficies de las arcillas a pH
5.62 presentan cargas negativas en sus caras basales, se genera una fuerte repulsion
electrostatica mutua frente a las cabezas anidnicas de los humatos. Este fendmeno
termodindmico desplaza el equilibrio hacia la fase soluble de manera exergdnica (AG < 0),
anulando la readsorcion del contaminante y sosteniendo de manera estable el crudo suspendido

en la fase acuosa.

La consistencia observada en las tres réplicas de validacion confirma el éxito en el
escalado (scale-up) del sistema y la confiabilidad del disefio hidrodinamico. Al mantener una
eficiencia promedio de 86,03% con una desviacion estandar minima, se demuestra que el
reactor prototipo replica con exactitud las condiciones de transferencia de masa necesarias para
tratar suelos con alta carga contaminante. Este nivel de reproducibilidad es una caracteristica
clave para proponer estrategias de remediacion en sitios reales impactados, donde la estabilidad

del proceso es fundamental para cumplir con los estandares regulatorios.

De acuerdo con Rajaei y Elektorowicz (2025), la implementacion de sistemas de lavado
optimizados para matrices de suelo especificas constituye una solucion técnica viable frente a

los desafios logisticos de los derrames en infraestructuras de transporte de crudo.
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4.5. Analisis de Viabilidad Técnica y Econémica

Desde una perspectiva de escalamiento industrial, el sistema disefiado demuestra una
alta eficiencia operativa sustentada en la optimizacion de los fendmenos de transporte y la
cinética de desorcion. La viabilidad técnica se fundamenta en el bajo consumo energético del
prototipo, estimado en apenas 0,078 kWh por lote de tratamiento, lo cual es posible gracias a
que el proceso opera a temperatura ambiente de 25 °C y no requiere aportes térmicos externos
para vencer la viscosidad del crudo. Este desempeiio resulta significativamente superior a
tecnologias convencionales como la desorcion térmica o la pirdlisis, las cuales, aunque
efectivas, exigen consumos energéticos masivos y costos de mantenimiento elevados debido a
la necesidad de alcanzar temperaturas de operacion superiores a los 500 °C. Esta configuracion
hidrodindmica maximiza el area interfacial de contacto y permite que la sinergia quimica entre
las sustancias humicas y el D-limoneno se desarrolle de manera integral. Mientras que el
biosolvente actia reduciendo drasticamente la viscosidad del crudo extrapesado, que alcanza
los 24.027 cP, las sustancias himicas funcionan como tensioactivos naturales que encapsulan
los hidrocarburos en micelas, logrando una eficiencia de remocion promedio de 86,03%. Este
rendimiento no solo supera la meta de validacion establecida del 50%, sino que se posiciona
en el rango competitivo de tecnologias ex-situ reportado por autores como Tran et al. (2021)

& Fanaei et al. (2020).

El disefio y operacion de este prototipo a escala de laboratorio (2,5 L de volumen total
con 1,85 L de volumen util de lodo o slurry) demostré un control operativo 6ptimo a
condiciones controladas. No obstante, la proyeccion de esta tecnologia ex-situ hacia un
escenario de escalamiento industrial (> 1.000 L) presenta limitaciones fisicas e
hidrodinamicas intrinsecas asociadas a los fenomenos de transporte, las cuales deben resolverse

mediante criterios estrictos de similitud ingenieril:

o Similitud Geométrica e Hidrodinamica: Para replicar el patron de flujo radial de alta
turbulencia y suprimir la formacion de zonas muertas en macro-tanques, es imperativo
conservar las relaciones adimensionales del prototipo: una relacion entre la altura del
slurry y el didmetro del tanque de H/D = 1,2, y una relacion con el diametro del impulsor

de D/Da =3,

e Criterio de Potencia por Unidad de Volumen (P/V) para la Suspension de Soélidos:
Al operar con una matriz densa que posee un 34,0% de arcilla fina, intentar mantener

estrictamente constante el nimero de Reynolds de la escala de laboratorio (Re =
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49,33) en reactores industriales exigiria velocidades tangenciales en las palas
mecanicamente inviables. Por lo tanto, dado que la proyeccion industrial de la
tecnologia ex-situ busca alcanzar un régimen plenamente turbulento (Re > 10.000), el
criterio de escalamiento debe regirse por mantener una potencia volumétrica constante
(P/V = cte). Bajo este enfoque, se calcula la velocidad critica de suspension completa
de particulas segtn la correlacion de Zwietering, garantizando que el impulsor Rushton

venza la resistencia reoldgica del s/urry sin sobredimensionar el motor.

e Erosion y Desgaste Mecanico: A escala industrial, el flujo turbulento continuo de un
lodo concentrado que arrastra un 31,5% de arena de silice (altamente abrasiva) acelerara
severamente el desgaste por friccion en las seis palas planas de la turbina y en los bafles
deflectores. La transicion industrial exige sustituir el acero inoxidable 316 por

aleaciones endurecidas o recubrimientos elastoméricos de alta resistencia geomecanica.

Desde el punto de vista econdmico, el uso de agentes naturales representa una ventaja
estratégica para la gestion de pasivos ambientales en la Amazonia peruana. Si bien el costo
inicial del D-limoneno puede ser superior al de los solventes sintéticos tradicionales, su
implementacion se justifica por la reduccion de costos en el post-tratamiento de efluentes; al
ser agentes biodegradables y de baja toxicidad, se eliminan los procesos costosos de
remediacion secundaria y la gestion de lodos peligrosos derivados de surfactantes quimicos

convencionales.

Ademas, a diferencia de la incineracidn, este sistema fomenta la valorizacion del
recurso al permitir la recuperacion fisica del crudo para su potencial reinsercion en la cadena
productiva, lo que contribuye a amortizar los costos operativos mediante la recuperacion de
activos. Finalmente, la alta eficiencia lograda por el prototipo minimiza el riesgo de
incumplimiento de los Estandares de Calidad Ambiental (ECA), permitiendo evitar potenciales
multas administrativas y sanciones regulatorias por la permanencia de hidrocarburos totales de
petroleo (HTP) en el sustrato. Su implementacion facilita una transicion hacia métodos de
remediacion mas verdes y eficientes, alineados con la necesidad impostergable de proteger la

biodiversidad de los ecosistemas amazonicos impactados por la industria petrolera.

Es necesario reconocer las limitaciones intrinsecas de este estudio a escala de
laboratorio. En primer lugar, la remediacion se valido utilizando un sustrato de suelo sintético
homogéneo; si bien el empleo de esta matriz controlada fue un requisito metodolégico para

eliminar la heterogeneidad intrinseca de las muestras de campo e identificar con precision el
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efecto de los agentes tensioactivos segun lo sugerido por Salimnezhad et al. (2021), los
horizontes reales de la selva tropical presentan complejidades dinamicas particulares.
Investigaciones como la de Quesada et al. (2020) demuestran que las condiciones reales del
bioma amazdénico condicionan fuertemente la capacidad de intercambio catidnico y la
estabilidad mineraldgica, factores que influyen de forma directa en la persistencia del crudo y
que justifican la recomendacion de validar el reactor frente a suelos reales e intemperizados de

la zona.

En segundo lugar, la caracterizacion del contaminante se centrd prioritariamente en sus
propiedades reologicas macroscopicas (viscosidad y densidad) para garantizar el disefio
hidrodinamico del agitador, postergando un fraccionamiento analitico detallado mediante el
analisis SARA. De acuerdo con Avendano-Salazar et al. (2020), Topilnytskyy et al. (2020) y
Wu et al. (2024), las fracciones de Saturados, Aromadticos, Resinas y Asfaltenos representan
las propiedades fisico-quimicas fundamentales que gobiernan la reologia profunda del petrdleo
extrapesado. Aunque el reactor demostro éxito al vencer mecdnicamente la resistencia viscosa
inicial, autores como Zhao et al. (2022) resaltan que la presencia especifica de resinas y
compuestos polares influye directamente en la estabilidad de las emulsiones. Por lo tanto, la
omision del perfil SARA detallado constituye una limitacion para predecir con absoluta
exactitud el comportamiento post-micelar de las fases y la interaccidn interfacial en un futuro

proceso de escalamiento industrial.

4.5.1. Propuesta de Gestion y Tren de Tratamiento de los Efluentes Liquidos del
Reactor

Tras concluir el ciclo de lavado batch en el reactor, la restauracion ambiental del sitio
demanda un esquema de procesamiento ex-situ dividido en tres etapas consecutivas e

interdependientes:

1. Separacion de fases y desemulsificacion fisica: El lodo multifasico (slurry)
descargado por la valvula inferior se somete a una decantacion primaria para sedimentar
las arenas y limos gruesos. El efluente liquido sobrenadante, que contiene la emulsion
de crudo, finos de arcilla y agentes de lavado, se procesa en una unidad de separacion
centrifuga continua. En esta etapa, la presencia integrada del D-limoneno rompe el
equilibrio hidrofilico-lipofilico de las micelas htimicas, acelerando la coalescencia de
las gotas de petroleo fluidificadas y permitiendo su recuperacion por flotacion o

skimming superficial para su reinsercion productiva.
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2. Depuracion y recirculacion de la solucion acuosa: La fase acuosa clarificada residual
se bombea a través de una columna de filtracion de lecho fijo empacada con carbon
activado granular (CAG). Este medio adsorbente retiene selectivamente las trazas
solubles de hidrocarburos arométicos y D-limoneno residual. Debido a su estabilidad
molecular y estructura idnica, la solucion concentrada de sustancias humicas atraviesa
el lecho sin degradarse, quedando apta para ser recirculada al reactor en un nuevo lote

de lavado, cerrando el ciclo hidrolégico del proceso.

3. Pulido biologico del suelo tratado (Remanente del 14%): La fraccion solida
recuperada, que retiene un promedio residual de 1.82% de HTP, se somete a una etapa
final de bioestimulacion o fitorremediacion asistida en biopilas de baja energia. Al
haber eliminado el 86.03% del crudo pesado y la costra macro-hidrofobica, el suelo
franco-arcilloso recupera sus coeficientes de permeabilidad gaseosa y retencion hidrica,
permitiendo que la microbiota nativa aerobia metabolice eficientemente las fracciones

de hidrocarburos C10-C26 remanentes a mediano plazo.
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CAPITULO V

5. CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

5.1. Conclusiones

- Se simularon exitosamente las condiciones de un escenario de remediacion de alta
dificultad, estableciendo una linea base valida. El sustrato sintético (pH 5,62, 34%
arcilla) demostré ser representativo de un suelo amazonico acido y de textura fina. El
contaminante (crudo extrapesado de 24.027 cP) y la concentracion (13,06% HTP)
confirman un escenario que presenta una alta adherencia del contaminante, justificando
la necesidad de una tecnologia de remediacion avanzada.

- Se determinaron las condiciones operativas Optimas que maximizan la remocion de
crudo, siendo estas: 1.000 mL de surfactante, 60 minutos de agitacion, 15 minutos de
centrifugacion y 6 mL de limoneno. El Andlisis de Varianza (ANOVA) fue
fundamental, pues demostré que el éxito del proceso no depende solo de los factores
individuales, sino de sinergias clave, identificando la interaccion A*D
(Surfactante*Limoneno) y A*B (Surfactante*Agitacion) como estadisticamente
significativas (p<0,05).

- Se disefi¢ y ensambl6 un prototipo de reactor batch funcional (2,5 L, Acero Inoxidable
316). El disefio estd fundamentado en principios de ingenieria (Turbina Rushton, 4
bafles, fondo cénico) capaces de suministrar el cizallamiento mecanico en régimen de
transicion (Re = 49,33) requerido para la desorcion eficiente a escala de laboratorio,
sentando las bases cinéticas para el posterior salto a regimenes turbulentos en la
macroescala.

- Se validé técnicamente el prototipo de reactor, demostrando su eficacia y fiabilidad. El
sistema alcanz6 un rendimiento promedio de remocion de crudo del 86,03%, superando
significativamente la meta de validacion del 50%. La alta reproducibilidad de las
pruebas (Desviacion Estandar DE = 0,306) confirma el éxito en la transferencia de las

condiciones Optimas del laboratorio al prototipo.
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5.2. Recomendaciones

- Realizar pruebas de validacion del prototipo (Fase 4) utilizando muestras de suelo
reales contaminadas con HTP, provenientes de sitios impactados en la Amazonia. Esto
es esencial para evaluar la eficiencia del reactor frente a la heterogeneidad, la matriz de
suelo intemperizado y la microbiota nativa que no estdn presentes en el sustrato
sintético.

- Iniciar el disefio y la construccion de un reactor a escala piloto (p. ej., 50-100 kg de
suelo). Este escalado debera analizar criticamente la relacion Potencia/Volumen (P/V)
para mantener la suspension de soélidos, asegurar la homogeneidad de la mezcla en un
tanque de mayor dimension y evaluar el rendimiento bajo condiciones de operacion de
campo.

- Estainvestigacion se centr6 en la remediacion del suelo, pero genera un efluente liquido
(agua, surfactante, limoneno, crudo). Se recomienda investigar un tren de tratamiento
para este efluente con un doble objetivo: 1) tratar el agua para su reuso o descarga
segura y 2) estudiar la viabilidad de recuperar y reciclar los agentes de lavado (limoneno
y sustancias humicas), mejorando asi la sostenibilidad econdmica y el cierre de ciclo
del proceso.

- Dado que el Factor C (Centrifugacion) fue estadisticamente significativo pero su
aplicacion a gran escala puede ser costosa, se recomienda estudiar alternativas mas
economicas y escalables. Futuras investigaciones podrian enfocarse en la decantacion
mejorada, el uso de desemulsificantes o la flotacion por aire disuelto para la separacion
de la emulsion aceite-agua-crudo.

- Realizar bioensayos de ecotoxicidad (p. ej., con semillas de Lactuca sativa o con
lombrices Eisenia fetida) sobre el suelo resultante del tratamiento. Esto es necesario
para asegurar que el suelo, después de alcanzar una remocién del 86,03% de HTP, no
presenta toxicidad residual por los agentes de lavado y es viable para la restauracion

ecologica.

- Desarrollar un anélisis técnico-econdmico detallado en una etapa posterior de
escalamiento piloto. Este estudio deberd contrastar el costo operativo del uso de D-
limoneno y sustancias himicas frente a los costos asociados a las multas ambientales y
la gestion de pasivos en la Amazonia, para determinar la viabilidad financiera de la

implementacion industrial.
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ANEXOS

Anexo 1. Anexo Fotografico

Figura 9

Muestra inicial seca

Nota. Elaboracion propia.

Figura 10

Muestra en balanza analitica

Nota. Elaboracion propia.
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Figura 11

Agitacion manual de la muestra

Nota. Elaboracion propia.

Figura 12

Preparacion de la mezcla suelo-crudo en laboratorio

Nota. Elaboracion propia.
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Figura 13

Medicion de volumen de slurry suelo-liquido en probeta.

Nota. Elaboracion propia.

Figura 14

Analizar el pH de la muestra

Nota. Elaboracion propia.
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Figura 15

Dosificacion estandarizada del crudo extrapesado sobre muestras de suelo.

Nota. Elaboracion propia.

Figura 16

Montaje de Laboratorio para agitacion

Nota. Elaboracion propia.
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Figura 17
Diserio del Reactor 3D y 2D CAD

Motorreductor 0.5HP

Cuerpo AISI 3161

Nota. Elaboracion propia.
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Figura 18

Reactor configurado en laboratorio

Nota. Elaboracion propia.
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