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PRESENTACIÓN
Siempre que en nuestro planeta se utilice cualquier clase de energía, existe la posibilidad de una contaminación residual. La contaminación de la atmósfera es un fenómeno que se presenta en forma sólida, líquida y gaseosa, esto se debe a las grandes emisiones de contaminantes que provienen de fuentes móviles y fijas; para poder evaluar estos contaminantes se crea la necesidad de muestrear y analizar el suelo, agua y atmósfera,  entre los contaminantes atmosféricos conocidos en la actualidad como tóxicos a las plantas y animales, se encuentran a los oxidantes fotoquímicos dióxido de nitrógeno, hidrocarburos, partículas y otros compuestos inorgánicos, compuestos orgánicos y metales pesados, oxido de carbono y sustancias radiactivas.

Las fuentes productoras de los contaminantes atmosféricos pueden ser naturales o generadas por el hombre siendo las primeras de menor efecto, no así las segundas que causan problemas nocivos a la naturaleza y al hombre. 

El ser humano, en sus actividades emite contaminantes, los cuales deben ser asimilados dentro del aire, la tierra o los cuerpos de agua. Por medio del control de la contaminación, estas emisiones pueden ser absorbidas dentro de un líquido y descargadas a otro medio, por ejemplo cuando se escoge el aire, las descargas son solamente dispersadas dentro del ambiente; normalmente no disminuye la cantidad de contaminantes. Más aún, la química del aire puede aumentar la toxicidad de un contaminante. 

 La tierra es la única entre las tres posibilidades de descarga que proporciona un tratamiento efectivo, a causa de la actividad biológica. Normalmente, el suelo es solamente de interés ambiental local.       

Las especies vegetales son más sensibles a los contaminantes atmosféricos que el hombre y los animales, por lo que es frecuente observar daños severos en las plantas, tales como una disminución en la actividad fotosintética, reducción del crecimiento y disminución en la producción.

Por consiguiente, para controlar la contaminación del ambiente debemos considerar dos aspectos principales: las características de los contaminantes y las características naturales del medio en el cual se van a descargar. 

Debido a esto es necesario preparar profesionales que conozcan, y comprendan la importancia de muestrear y analizar los contaminantes del suelo, agua, planta y atmósfera que causan problemas de toxicidad  y afectan los sistemas ecológicos.

La asignatura de Monitoreo y Calidad del Aire  se ubica dentro de el plan de estudios en el sexto nivel de la Carrera de Técnico en Ecología y pertenece al área Tecnológica se relaciona con: Seguridad, Higiene y Medio Ambiente, Química, Problemática Ambiental,  Evaluación del Impacto Ambiental, Gestión Ambiental, Manejo de Residuos no Peligrosos y Peligrosos, Biología Celular, Biología Básica, Continuidad Biológica, Física,   Técnica y Calidad Instrumental. 

DEFINICIÓN DE LOS ANÁLISIS
Se define como la aportación de información de buena calidad aplicando las NORMAS NACIONALES E INTERNACIONALES, basadas en conceptos ecológicos para la obtención de resultados que serán aplicados en recomendaciones con fines de control de la contaminación del aire por fuentes fijas y móviles.
METAS

-     Durante el periodo de un semestre el alumno realizara trece  prácticas.

· La  realización de las prácticas les aportarán  las habilidades necesarias para detectar las concentraciones de algunos contaminantes que se obtienen por fuentes fijas y móviles.
PROGRAMA DE LA UNIDAD DE APRENDIZAJE DE
CARACTERIZACIÓN Y CALIDAD DEL AIRE
No. de horas de  Teoría: 3  horas/semana

No. de horas de Laboratorio: 2  horas/semana
COMPETENCIA GENERAL DE LA  UNIDAD DE APRENDIZAJE
Transfiere Tecnología en el Control de los Contaminantes a la Atmósfera por medio de Normas Gubernamentales Vigentes en un contexto de Protección a la Salud y al Medio Ambiente.
UNIDAD 1  Aire y Fuentes Contaminantes. 

COMPETENCIA PARTICULAR: Clasifica las fuentes generadoras de contaminantes tóxicos del aire marcados por la Normatividad Nacional e Internacional Vigente.

RAP 1  Caracteriza la naturaleza de las fuentes generadoras de los contaminantes aéreos a partir de su impacto en la salud y en el ambiente.

RAP   2      Relaciona los contaminantes obtenidos por fuentes estacionarias y móviles con los factores meteorológicos y el cambio climático Global.
UNIDAD 2  Características de los Contaminantes del Aire.

COMPETENCIA PARTICULAR: Utiliza tecnología en el monitoreo y caracterización de los contaminantes aéreos aplicando la Normatividad Vigente.   

RAP  1  Aplica técnicas Nacionales e Internacionales de medición de contaminantes sólidos y líquidos para su cuantificación en fuentes fijas y móviles.
RAP     2     Aplica técnicas  Nacionales e Internacionales de medición de contaminantes gaseosos para su cuantificación en fuentes fijas y móviles.

UNIDAD 3  Medidas de Control de los Contaminantes.
COMPETENCIA PARTICULAR: Aplica las estrategias de control en los contaminantes atmosféricos para reducir el impacto en la salud y en el ambiente con base en la Normatividad Vigente.

RAP      1  Selecciona los métodos y sistemas de control de contaminantes sólidos, líquidos y gaseosos para fuentes fijas y móviles.

RAP     2  Controla la contaminación atmosférica a través de modificaciones en los procesos de operación en fuentes móviles y estacionarias para alcanzar las normas de calidad del aire.
OBJETIVOS DEL LABORATORIO

1. Aplicar los métodos que se utilizan en los análisis físicos, químicos y microbiológicos  en  los contaminantes del aire con base en las Normas Nacionales e Internacionales  Vigentes.
2. Aplicar los análisis para definir los procesos de control en fuentes fijas y móviles. 
EVALUACIÓN

Para la evaluación sumativa  de esta unidad de aprendizaje, se considerarán (59.1%) en la parte teórica y (40.9%) en la parte práctica.

UNIDAD 1: Aire y Fuentes Contaminantes (15.6%) en teoría y (4.4%) en laboratorio. 
UNIDAD 2: Características de los Contaminantes del Aire (21.2%) en teoría y (28.8%) en laboratorio.

UNIDAD 3: Medidas de Control de los Contaminantes (22.3%) en teoría y (6.7%) en laboratorio.

Algunos puntos a considerar en la evaluación:

· Desempeño de las actividades desarrolladas en el laboratorio.

· Calidad y presentación de los informes de prácticas.

· Participación en equipo en el desarrollo de la práctica.
· Evaluaciones parciales de cada práctica (reafirmando conocimientos,  habilidades y actitudes). 
La acreditación final de la unidad de aprendizaje, será la suma  de las tres evaluaciones obtenidas durante el semestre.

Al finalizar el semestre el alumno presentará diferente tipo de examen, de acuerdo el porcentaje de asistencia o evaluación sumativa obtenida:

· Evaluación  Ordinario---------------------90  a  100 %

· Evaluación  extraordinario----------------60  a  80% 

· Evaluación  a Titulo de Suficiencia------50  a  60 %  la evaluación se realizará por medio de dos exámenes (teórico   y  práctico)  

NOTA: Los tipos de evaluación se obtienen al sumar las asistencias del  laboratorio  obteniendo el  80% y el  90% en  teoría  que les dará  derecho a la evaluación  ordinaria. 

UNIDAD 1.   AIRE Y FUENTES CONTAMINANTES
PRÁCTICA No. 1

FUNCIONAMIENTO Y ORGANIZACIÓN DEL LABORATORIO DE CARACTERIZACIÓN Y CALIDAD DEL AIRE
INTRODUCCIÓN

El laboratorio es el área física destinada para realizar análisis físicos, químicos y microbiológicos relacionado con la calidad del aire, con una infraestructura  semejante a los laboratorios utilizados para educación contando con: iluminación,  ventilación adecuada, paredes lavables, piso rugoso, código de colores, espacio de reactivos, equipo y material común de laboratorio, mesas de trabajo con llaves de agua, gas, tarjas y canal de desagüe. Las medidas de seguridad en un laboratorio son indispensables: campanas de extracción, regaderas, llaves de área de lavado de ojos, botiquín  y la indumentaria que debe ser de tipo personal. Los accidentes se evitan con un adecuado programa de seguridad, en donde el responsable tiene que inspeccionar periódicamente los equipos de emergencia.

Se debe contar con un comité de seguridad en donde se involucre al director y jefe de laboratorio. 
 OBJETIVO

Detectar las diferencias que existen  en la infraestructura de los laboratorios de educación y de análisis de gases contaminantes, así como las medidas de seguridad que se requieren en el área de trabajo y protección personal para obtener el máximo aprovechamiento y un ambiente seguro en el cual están involucrados los alumnos, profesores y personal de apoyo.  

MATERIAL INDISPENSABLE PARA TRABAJAR EN EL LABORATORIO

MATERIAL POR EQUIPO
1. Marcador indeleble

2. Dos franelas

3. Dos escobillones para matraz erlenmeyer

4. Cerillos o encendedor

MATERIAL POR GRUPO

1. Un kilo de jabón roma

2. Paquete de servitoallas para manos
3. Un frasco de jabón líquido para manos

4. Dos cajas de kleenex. 
PROCEDIMIENTO

Actividad  1. Bienvenida.

Actividad  2. Preguntas directas de conocimientos de unidades de aprendizaje antecedentes. 

Actividad  3. Explicación de la dinámica de trabajo en el laboratorio.
Actividad  4. Diseño del reglamento del laboratorio profesor-alumnos.

Actividad  5. Explicación de los lineamientos a aplicar en el informe de la práctica.
Actividad  6. Reactivos, aparatos y materiales más comunes del laboratorio de Caracterización y Calidad del Aire.
Actividad  7. Formación de equipos.

Actividad  9. Breve explicación del funcionamiento del laboratorio.

Actividad  10. El alumno hace las anotaciones correspondientes.
Actividad 11. En equipo contesta las siguientes preguntas sobre riesgos y medidas de seguridad:
	1. Consideraciones generales, organización de la seguridad normas que intervienen:

_______________________________________________________________

_______________________________________________________________


	2. Equipo de seguridad en el Área de trabajo:

________________________________________________________________
________________________________________________________________



	3. Equipo de protección personal:

________________________________________________________________


	4. Riesgos en el laboratorio:
________________________________________________________________



	5. Riesgos biológicos: 
________________________________________________________________



	6. Riesgos de radiación:
_________________________________________________________________



	7. Riesgos físicos:
_________________________________________________________________



	8. Prácticas de control de riesgos: monitorización:
_________________________________________________________________



	9. Prácticas de control de riesgos: eliminación de residuos peligrosos Biológicos y  químicos:

_________________________________________________________________

 

	10. Garantía de calidad:
_________________________________________________________________




RESULTADOS Y CONCLUSIONES
a) Elaborar reporte.
b) El cuestionario se omite.
c) Bibliografía anotar la bibliografía consultada o menciona las normas aplicadas.                                                   
UNIDAD  1.  Aire y fuentes contaminantes
PRÁCTICA No. 2 
EXPERIMENTO DE COLECCIÓN DE SEDIMENTO SECO Y HÚMEDO
ESTABLECIMIENTO DE UN EXPERIMENTO DE COLECCIÓN DE MUESTRA DE SEDIMENTO  SECO 

INTRODUCCIÓN
Numerosos contaminantes son emitidos a la atmósfera a través de procesos naturales y de actividades relacionadas con el hombre y son los procedentes directamente de las fuentes de emisión como son: monóxido de carbono, óxidos de azufre, hidrocarburos, partículas, óxidos de nitrógeno, iones sulfato. Metales pesados y bióxidos de carbono. Estos contaminantes son llamados primarios, los cuales se pueden presentar en forma líquida, gaseosa o partículas sólidas.  En este contexto,  el termino aerosol se usa para definir partículas líquidas o solidas en una atmósfera gaseosa (aire).

Una vez que un contaminante es emitido a la atmósfera,  se deposita sobre las superficies por sedimentación en seco, durante períodos que no hay precipitación  o por sedimentación en húmedo durante períodos de precipitación (lluvia, neblina y granizo).  La sedimentación en seco incluye difusión (gases), movimiento browniano (partículas finas), sedimentación por gravedad o por impacto (partículas gruesas). La sedimentación en húmedo involucra eliminación de constituyentes químicos de la nube por medio de la lluvia.
Mediante los procesos de sedimentación controlan la vida media de los contaminantes en la atmósfera, dependiendo de las condiciones meteorológicas mezcla vertical, dirección del viento y velocidad, muchos contaminantes aéreos pueden ser transportados desde unos cuantos metros, hasta miles de kilómetros. En forma similar, dependiendo de las condiciones meteorológicas y de las características físicas y químicas, de los contaminantes primarios se pueden convertir en la atmosfera en contaminantes secundarios como es el caso del NO2 que se transforma a O3 y del SO2  que es transformado a partículas  de SO4. Estas reacciones específicas dependen de la radiación solar y de la temperatura que se tenga en el ambiente. 
En tanto ocurre el proceso de sedimentación de los contaminantes aéreos hasta que se depositan sobre las superficies pueden ser parcialmente transportados hacia arriba en la atmósfera. La materia particulada en la atmósfera sirve como núcleo de condensación para la humedad y por tanto para la formación de nubes. Algunas formas de la materia particulada son altamente higroscópicas como el ácido sulfúrico  y los aerosoles los cuales contribuyen al fenómeno de lluvia o precipitación ácida. La relación entre material particulado en la atmósfera y la formación de nubes sirve como base para la siembra artificial de nubes.

OBJETIVOS

1. Obtener muestra de sedimento seco o húmedo en el experimento establecido en el hogar de los alumnos.
[image: image3.jpg]EQUIPAMIENTO

. Colectores  automaéticos:  Son
instrumentos encargados de colectar
el agua de lluvia (depésito humedo) y
los polvos (depédsito seco) por
separado. Estos colectores tienen
cuatro componentes principales:

1. Un sensor capaz de detectar
el inicio y fin de un evento de
lluvia.

2. Un mecanismo que permite
mover el techo de dos aguas
en respuesta al sensor.

3. Un techo mévil de dos aguas
para tapar y sellar las
cubetas.

4. Un par de cubetas colectoras,
una para el agua de lluvia y

El principio de operacion de estos equipos es el siguiente:

Cuando no llueve, la cubeta encargada de captar el agua de lluvia se encuentra cubierta y
sellada por el techo de dos aguas, mientras que la cubeta encargada de captar polvos se
encuentra descubierta.

Al empezar a llover, el sensor detecta el agua de lluvia y activa el mecanismo para que el
techo se deslice y deje al descubierto la cubeta encargada de colectar el agua de lluvia, al
tiempo que cubre y sella la otra cubeta. Los colectores automaticos requieren de energia
eléqrica por lo que en algunos casos se utilizaron celdas solares.

Pluviégrafo: Son aparatos que
miden la cantidad de lluvia,
ademas de sus intensidades, en
milimetros por unidad de tiempo.
Consisten de una caseta de fibra
de vidrio, la cual tiene en su parte
superior un embudo colector que
desemboca en un cilindro
medidor, el cual, mediante un
flotador y un sistema de balancin,
registra la cantidad de agua de
lluvia en una gréfica de papel. El
uso de estos instrumentos
permite medir con exactitud el
volumen del agua de lluvia
precipitada, lo que ayuda a
obtener con precision las
concentraciones de los
compuestos medidos en la lluvia.





MATERIAL

· Mapa de la ubicación de las estaciones de monitoreo en el Distrito Federal y en el Estado de México.

EQUIPO

· Colectores automáticos de depósito seco o  húmedo.

· Pluviógrafo

· Termómetro

PROCEDIMIENTO

Se seguirán las siguientes etapas en la planeación del muestreo:

· Estudio de gabinete I: Localización del sitio de toma de muestras, buscar la estación de monitoreo más cercana al lugar donde se está recolectando la muestra de sedimento seco.

· Estudio de campo II: Toma de las muestras en el sitio seleccionado y llenado del  formato con los datos solicitados. La muestra tiene que ser recolectada en un periodo de una semana, obteniendo una muestra compuesta representativa.
· Los sedimentos secos deberán ser recolectados en recipientes preferentemente de plástico.

· Estudio de gabinete III: Recopilación de información de datos tomados en el campo.

· Los datos recabados en la semana en forma individual, serán vaciados en el cuadro estructurado por equipo y se discutirán en forma grupal para definir las conclusiones que serán integradas en el informe por equipo.
· Obtener un informe en equipo que contenga los siguientes puntos:
INFORME

a) Titulo del TRABAJO.
b) Antecedentes  o  Introducción.
c) Metodología.
· Estudio de campo  Descripción del área de estudio

· Localización del sitio de muestreo.
· Meteorología   y   clima (comportamiento en los 7 días de toma de muestras).
· Localización de la RED AUTOMATICA DE MONITOREO (RAMA) más cercana al sitio de recolección de muestra.
d) Colecta de datos (diario) en el cuadro diseñado.
e) Organización de la información obtenida.
· Conclusiones 

· Mencione que norma Mexicana se aplica (En las fuentes generadoras de partículas), como parte de su bibliografía.
BUSCA  LA SIGUIENTE INFORMACIÓN

Obtén  información actualizada utilizando cualquier fuente de comunicación de donde se encuentran los sistemas de monitoreo de partículas en el Distrito Federal y Estado de México. 

Las estaciones de monitoreo cuentan con colectores automáticos para depósito atmosférico que captan por separado muestras de depósito húmedo (lluvia, granizo, niebla, llovizna) y depósito  seco (polvos, partículas), las cuales son analizadas en el laboratorio Ambiental. Cada estación cuenta con un  pluviógrafo que mide con exactitud el volumen de precipitación pluvial.

BIBLIOGRAFÍA

Armando Correa García. 2009. Contaminantes Atmosféricos en la zona Metropolitana de la Ciudad de México. Casa abierta al tiempo Universidad Autónoma Metropolitana.. Impreso en México.
E. Roberts Alley & Associates, Inc. 2001. Manual de Control de la Calidad del Aire. McGRAW-HILL Interamericana Editores, S. A. de C. V.
DATOS RELACIONADOS CON LA UNIDAD DE APRENDIZAJE 

NOMBRE DE LA UNIDAD DE APRENDIZAJE: Caracterización  y Calidad del Aire.

UNIDAD TEMATICA 1: Aire y Fuentes Contaminantes.  
RESULTADO DE APRENDIZAJE 2: Relaciona los contaminantes obtenidos por fuentes estacionarias y móviles con los factores meteorológicos  y el cambio climático Global.

NOMBRE DEL EXPERIMENTO: Muestreo de sedimento seco o húmedo en mi hogar.

1. OBJETIVO: Establecer  un experimento en el hogar donde se obtenga una muestra representativa de  sedimento seco o húmedo, que será  transportada y analizada  en el laboratorio de Caracterización y calidad del aire.  

MATERIAL 

· Recipiente de captura de  sedimento seco o húmedo  (graduado), bote de plástico de 10 litros. 

· Un pincel

· Formato para toma de datos

· Pluma

· Un reguilete

· Un frasco de plástico de 10 ml.

· Plumín indeleble 

EQUIPO

· Balanza  con peso menor de 0.01 g

· Termómetro de máximas y mínimas (o se puede consultar la temperatura  por medios de los medios de comunicación)

PROCEDIMIENTO

Para establecer el experimento seguir las  siguientes actividades:

1. Buscar información por medio de cualquier medio de comunicación para redactar los ANTECEDENTES que tendrán un valor en puntos de  (0.5 PUNTOS)

· Estudio de gabinete I  

a)  Buscar información relacionada con métodos de monitoreo o captura de partículas, parámetros que intervienen en su dispersión  y efecto en las plantas y en la salud humana.

b)   Diseñar una hoja de toma de datos  que contenga número de muestra, localización,  delegación, colonia,  calle y número de pisos del inmueble, si este se encuentra cerca de una avenida con demasiado flujo vehicular o si se tienen industrias a poca distancia del sitio de muestreo,  además la  fecha de la toma de la muestra,  hora  y nombre del tomador de los datos.

2. METODOLOGÍA QUE SE APLICARÁ EN EL EXPERIMENTO el cual tiene un valor de ( 0.5 PUNTOS)

· Estudio de campo II  

a) Durante 7 días se recolectará el sedimento seco obtenido en el recipiente de captura, y los parámetros involucrados en su dispersión como son: viento, temperatura, precipitación y radiación solar permaneciendo la presión atmosférica constante (que corresponde a la  Ciudad de México).

b) Los sitios de muestreo de las partículas se localizarán en los techos de las casas (se pondrán los datos de localización en la hoja de toma de datos).

c) La hora de toma de la muestra y de datos será la propuesta por el alumno. El instrumento para detectar la presencia o ausencia de viento será diseñado por el alumno, lo mismo que la toma de temperatura.

d) Si se cuenta con normas que mencionen muestreo de partículas agregarlas en el cuadro de toma de datos.

e) Las muestras obtenidas de sedimento seco deberán ser recolectadas en el recipiente diseñado por el alumno.

3. RESULTADOS (mediciones diarias) (1.5 PUNTOS)

· Estudio de gabinete III 

a) Llenar el cuadro con los datos obtenidos diariamente (trabajo de campo). 

Nombre: _____________________________________________________

Delegación:_______________  Colonia: _______________  Calle: _________

Número de pisos: _____________________  Hora de la recolecta: ________

	DÍA
	FECHA
	PARÁMETROS
	SEDIMENTO SÓLIDO
	OBSERVACIONES

	
	
	VIENTO
	TEMPERATURA

°C
	PRECIPITACIÓN
	RADIACIÓN
	
	

	
	
	SI
	NO
	
	SI

(ml)
	SI
	NO
	SI

(mg)
	

	1
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	2
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	3
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	4
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	5
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	6
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	7
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	TOTAL OBTENIDO
	
	


b) Cuadro de resultados por equipo (datos obtenidos del promedio o sub-total de cada uno de los integrantes del equipo)

GRUPO: ______________________          No. de EQUIPO: ______________        

	NOMBRE DEL ALUMNO
	
	
	SEDIMENTO

	
	DELEGACIÓN


	COLONIA


	

	
	
	
	HUMEDO

(ml) totales
	
	SECO

(mg) totales

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	PROMEDIO  TOTAL

POR EQUIPO
	
	


4. DISCUSIÓN E INTERPRETACIÓN DE RESULTADOS (en equipo en el salón de clases) (0.5 PUNTOS)

5. CONCLUSIONES (0.5 PUNTOS)
6. RECOMENDACIONES (0.5 PUNTOS)
7. BIBLIOGRAFIA SITADA (0.5 PUNTOS)
8. BIBLIOGRAFÍA CONSULTADA (documental o electrónica)

9.  OBTENER UN INFORME (en equipo presentando los resultados en forma de tabla comparativa y cada uno de los puntos que se indican en el experimento).

 UNIDAD  2.  Características de los Contaminantes del Aire.

PRÁCTICA No. 3 “A” 

MUESTREO  DE SEDIMENTO SECO Y HÚMEDO

ESTABLECIMIENTO DE UNA PARCELA DE MONITOREO DE LLUVIA ÁCIDAD EN EL CECyT 6 Y MUESTREO DE (DEPÓSITO  HÚMEDO Y SECO) 

INTRODUCCIÓN
Los contaminantes atmosféricos que acarrea la lluvia (deposito húmedo) o que se precipitan por gravedad al suelo (depósito seco), reciben el nombre genérico de depósito atmosférico e incluyen aerosoles, gases y partículas. Su constitución química produce en mayor o menor escala la acidificación del agua de lluvia.

Los compuestos que modifican el pH de la lluvia, provienen de fuentes naturales como de las emanaciones volcánicas y de los gases biogénicos de los ecosistemas terrestres y oceánicos. Sin embargo, las actividades humanas son la principal causa de la lluvia ácida en el mundo.  En las últimas décadas, los seres humanos han emitido una gran cantidad de distintas substancias contaminantes al aire. Las centrales eléctricas y los escapes de los automóviles, camiones y autobuses emiten la mayor parte del dióxido de azufre y muchos de los óxidos de nitrógeno emitidos al aire. La cantidad de precursores de lluvia ácida emitidos se relaciona con las actividades socioeconómicas de cada región (inventario de emisiones).
La lluvia ácida, no ocasiona efectos directos en la salud humana, los riesgos potenciales se relacionan principalmente con la exposición continua de las personas a sus precursores, dióxidos de azufre y dióxidos de nitrógeno. Sin embargo la lluvia ácida puede provocar efectos indirectos, debido a que las aguas acidificadas pueden disolver metales y sustancias tóxicas depositadas en el suelo y contaminar las aguas de los mantos freáticos. 

En zonas afectadas por lluvia ácida con alto contenido de metales pesados, existe la posibilidad de que los metales sean absorbidos por cultivos, plantas, líquenes y algas de ecosistemas terrestres o acuáticos y afecten a consumidores primarios y secundarios, incluyendo a seres humanos.

El estudio  relacionado con lluvia ácida debe contemplar tres  etapas importantes que son: 
Gabinete

1. Definir los sitios de muestreo con planos y fotografías aéreas  tomadas en un helicóptero (posteriormente se seguirán tomando fotos subsecuentes de las parcelas en tierra)

2. Se diseñarán formatos con códigos (formularios) para las diferentes tomas de datos en campo (plagas, enfermedades, vegetación y suelos)

3. Se definirá cual será el programa para vaciar toda la información y hacer una base de datos (ARKINFO)

Campo

1. Recorridos preliminares para seleccionar los sitios donde serán colocadas las parcelas de observación.

2. Ubicación de las parcelas experimentales las cuales tendrán la característica de ser representativas de las regiones de deposición ácida.  

3. Ubicación de parcelas testigo y sub-parcelas.

4. El establecimiento de las parcelas es con una duración de 20 a 25 años, por lo tanto esta debe estar en zonas tampón cuyos límites deben estar bien identificados, registrados en el sistema provincial de tierras reservadas.

5. Los árboles que se elijan tienen que ser de edad media.

6. Tamaño de las parcelas SNDTLA tiene una superficie de 0.5 Ha y miden 100 m X 400 m deben estar dispuestas de manera que el lado más largo esté próximo a una curva de nivel del rodal. La parcela tiene que estar delimitada con estacas de madera y las sub-parcelas deben medir 1 m X 1 m las cuales servirán para evaluar  la regeneración y la vegetación.





7. Se señalara el tiempo de la evaluación la cual puede ser anual o quinquenal.

 Laboratorio

Se definirán los análisis que se realizaran en el laboratorio a las muestras de vegetación y de suelos.

OBJETIVO

Establecer y muestrear una parcela de lluvia ácida en el CECyT6 utilizando el Sistema Nacional de Detección Temprana de Lluvia Ácida (SNDTLA) aplicado en Canadá.
MATERIAL

· Estacas de madera.
· Palas
· Picos
· Bolsas de plástico
· Etiquetas 
· Marcador Indeleble
· Hilo de cáñamo
· Cinta métrica
· Regla
EQUIPO

· Tablas Munssel

· Termómetro

· Geo-referenciador  o posesionador  

PROCEDIMIENTO
Llenar los datos solicitados obtenidos en el (campo). 

1. Ubicación de la parcela:  ____________________________________

2. Evaluación (frecuencia):  Quinquenal  (       )      Anual  (       )   Intervalos de crecimiento de la vegetación       (         )

3. Evaluación:  Dentro de la parcela    (        )   Fuera de la parcela   (         )

4. Fechas de muestreo: _______________________________________

5. Muestreo de: Suelo  (       )    Vegetación     (       )     Plagas y enfermedades     (        )   Todas las anteriores   (        )

6. Toma de fotografía en el sitio:  ________________________________

7. Número de la parcela: (            )

8. Tamaño de la parcela (hacer el diagrama a escala de acuerdo al ejemplo mostrado): 

Tamaño real que debe tener una parcela en un sitio dentro de la selva, las parcelas deben tener una superficie de 0.05 ha y miden 10m  X  40m; den estar dispuestas de manera que el lado más largo esté lo más próximo posible a una curva de nivel del rodal.

9. Nombres de los participantes: _________________________________        

10.   Métodos a aplicar en campo y en el Laboratorio: __________________

11.  Comentarios o observaciones: _______________________________

El Levantamiento CARTOGRÁFICO de vegetación en la parcela se puede realizar por medio de cualquiera de los dos métodos siguientes:

Método de Acimuts

1. La experiencia demuestra que, para facilitar la tarea, es mejor subdividir la parcela en 8 secciones iguales y luego determinar la posición de los árboles en cada sección. Cuando se extiende la cinta de medir a lo largo de la línea central, desde el poste central (el acimut indica la orientación), la distancia más larga que se puede medir al ángulo recto es de 5 m, a esta distancia, se puede calcular el ángulo de 90° y la posición acimutal única la cual solo sirve para precisar de qué lado de la línea central se encuentra la sección en estudio. Cualquiera que sea el método elegido para hacer la medición, se debe poner en el mapa diseñado la ubicación de todos los árboles numerados.

2. Medir las distancias hasta el mismo centro del árbol y redondear las cifras a un 0.1m 

3. Si se usa este método no se toma en cuenta los símbolos +/- que aparecen.

Método de coordenadas

1. La línea central trazada longitudinalmente constituye el eje de las Y, y la línea del centro trazada a lo ancho eje de las X. En consecuencia, las coordenadas del centro de la parcela son las siguientes: Y = 0,  X = 0.

2. Mídase la distancia que separa cada árbol de cada uno de los dos ejes utilizado los signos +  y  - según el caso (ver  esquema)   

                                                                                          (Y)                      (X)        




No. del árbol
distancia  a lo          distancia a                                                                                                                                                                                                          Largo de la –                                                                                                                      largo de la                    partir de -

                                                                                                                                           Línea central               la línea --       

                                                                                                                                                (m)                          central 

                                                                                                                                                                                      (m)   


                    33      34        35    36       ±










3. Medir la distancia hasta el centro del árbol y redondearlas al 0.1m próximo. NOTA: asegurarse que la sección se llene en todas las hojas después de introducir los datos sobre el último árbol.

4. No llenar las columnas “Acimut a partir del postre central” y “Acimut a partir de la línea central” si se usa este método.

· Datos sobre los árboles de la parcela:

1. Número de árbol:  _____________________________

2. Especie: _____________________________________

3. Dominante  (       )      intermedio  (         )        suprimido (         )

4. Ancho de la copa: _____________________________

5. Altura del árbol: ____________________________________

6. Árbol sano  (         )      árbol enfermo    (        )        árbol plagado (       ) árbol muerto  (         )

7. Signos de deterioro debido a las lluvias ácida:  ningún signo visible (      )

Mínimo   (       )    ligero  (       )   moderado   (       )      grave  (        )

8. Comentarios: ___________________________________________

_________________________________________________________

_________________________________________________________

__________________________________________________________

Descripción, toma de muestra y análisis de suelos aplicando el SNDTLA

1. En primer lugar, es necesario hacer una descripción detallada del suelo de cada una de las parcelas SNDTLA; la toma de muestra y el análisis se llevan a cabo al mismo tiempo, y  posteriormente a intervalos de 5 años. Es preferible que se tomen muestras de suelo y de follaje en un mismo año en todas las parcelas de una región dada. Además, para evitar exceso de trabajo las muestras de suelo se pueden tomar en forma escalonada de manera que todos los años se saquen muestras del 20% de las parcelas.

2. Las muestras de suelo serán tomadas en perfiles y se procurara no contaminar las zonas contiguas donde se hace la excavación, se tomaran fotografías antes de tomar  los datos siguientes: horizonte; profundidad; color en seco y húmedo; textura; estructura; consistencia; raíces; poros; película arcillosa y límites de los horizontes.

3. Los horizontes que se deben muestrear  son: L, F, H, A, B, C y R.

4. La cantidad de muestra por tomar es de 500 g.

5. Poner las muestras en una bolsa de plástico etiquetar  con la siguiente información: número de parcela, horizonte, fecha de muestreo y nombre del muestreador.

6. Además, tomar muestra volumétrica para determinar la densidad aparente de cada horizonte.

7. Después de tomar las muestras rellenar la fosa y marcar su ubicación con una estaca la cual quedará en forma permanente.

Preparación de la muestra para la observación del suelo

1. Fuera de cada una de las parcelas del SNDTLA, establecer cinco estaciones de toma de muestra, asegurándose que cada una de ellas sea representativa de la parcela en su conjunto (evitar los montones y las depresiones evidentes). Marcar las estaciones de manera permanente utilizando estacas.

2. Tomar al azar, en un radio de  5 m alrededor de cada estaca, una muestra compuesta de por lo menos cinco sub-muestras de los horizontes orgánicos A y B más característicos o más abundantes empleando una pala, barrena o alguna otra herramienta (las muestras no deben estar contaminadas con los materiales de los otros horizontes). Además, es necesario minimizar las perturbaciones en la zona en general pues eso podría falsear los análisis futuros.

3. Las muestras deben tener un volumen suficiente aproximadamente de 500 g de tierra (partículas menores de 2 mm)

4. Coloca las muestras en bolsas de plástico; en cada muestra se debe poner de manera que sea legible y permanente la siguiente información:

Número de parcela  del SNDTLA

Muestra de observación

Número de horizonte

Fecha de la toma de la muestra

Recolector o muestreador

Preparación de las muestras

1. Después de enviar las muestras al laboratorio, tomar sub-muestras de 50 cm3 del material, para analizar  primero pH. Se deja que la muestra restante se seque al aire,  posteriormente la muestra es pasada por un tamiz de 2 mm conservando las partículas más finas. Para los horizontes L, F  y H,  moler las muestras en un mortero de ágata, guardarlas por separado perfectamente etiquetadas.
ENTREGAR LA SIGUIENTE INFORMACIÓN
a) Obtener un informe (en equipo presentando los resultados en forma de tablas  y cada uno de los puntos que se indican en  la (práctica No. 2).

b) Obtener información actualizada de efectos de lluvia ácida en la zona metropolitana de la Ciudad de México. 

CUESTIONARIO

1. Un suelo ideal está formado por tres fases cada una relacionada con un porcentaje determinado  a cuanto equivale cada una de las fases.

2. ¿Qué propiedades son modificadas por el efecto de aluminización de los suelos?
3. ¿Qué tipo de acidez se tiene en los suelos? 

4. ¿Cuáles son las principales fuentes naturales de acidez en los suelos?
5. Indica las causas que modifican el pH del suelo.

6. Como afecta la acidez del suelo el desarrollo de las plantas.

7. La recuperación de los suelos ácidos por medio de encalado tiene diferentes propósitos cuales son:

8. Con cual  sistema se puede  evaluar la lluvia ácida en los bosques.

9. El estudio debe contemplar otros factores como son:

10. ¿Cuál es el tamaño de la parcela para evaluar lluvia ácida por el SNDTLA y los de las sub-parcelas?
BIBLIOGRAFÍA

L. P. Magasi. 1991. Sistema nacional de detección temprana de lluvia ácida Manual  sobre el establecimiento de parcelas y su observación. Informe DPC-X-25SP. Canadá.
Armando Correa García. 2009. Contaminantes Atmosféricos en la zona Metropolitana de la Ciudad de México. Casa abierta al tiempo Universidad Autónoma Metropolitana. Impreso en México.
UNIDAD  2.  Características de los Contaminantes del Aire.

PRÁCTICA  No. 3 “B” 

MUESTREO DE SEDIMENTOS HUMEDO EN ESTACIONES DE MONITOREO EN EL DISTRITO FEDERAL
INTRODUCCIÓN
La contaminación atmosférica provocada principalmente por el consumo de combustibles fósiles en diferentes sectores del Distrito Federal y área metropolitana,  ha originado en la atmósfera la presencia de las sustancias acidificantes, óxidos de azufre (SOx) y de nitrógeno (NOx), entre otros contaminantes. Las estimaciones más recientes   sobre las emisiones antropogénicas, que contribuyen directamente en la formación de la lluvia ácida en el Distrito Federal y área conurbada, demuestran que se arrojaron a la atmósfera ton/año de óxidos de azufre y de nitrógeno provenientes de fuentes fijas y móviles. Estas cifras representan sólo la contribución de las emisiones hechas por el hombre. Mientras que la contribución de óxidos de nitrógeno por incendios forestales en el Distrito Federal durante los noventas fue de 650 ton/año. Otros procesos como emisiones volcánicas, descargas eléctricas, entre otras no fueron considerados, por lo que es posible que la contribución de compuestos contaminantes sea mayor.

Como un fenómeno causal de presiones ambientales, indicador del estado de la calidad del aire y factor de evaluación de medidas concernientes al control de emisiones acidificantes obtenidas de los gases de óxidos de azufre y de nitrógeno, el programa de precipitación ácida en la zona metropolitana de la Ciudad de México, efectúa permanentemente  la recolección de muestras de depósito atmosférico (total, húmedo y seco), posteriormente en el laboratorio se analizan los parámetros que tienen mayor representatividad: pH, conductividad específica, acidez, alcalinidad, los aniones sulfato y nitrato, los cationes amonio, sodio, potasio, calcio, magnesio, los metales aluminio, arsénico, cadmio, cobre, fierro, manganeso, mercurio, plomo, zinc y la absorción de elementos biológicos (polen, hongos y algas).

En los noventas la Secretaria del Medio Ambiente del Gobierno del Distrito Federal a través de la Dirección General de Prevención y Control de la Contaminación, intensificó el programa de monitoreo mediante un rediseño de la red de lluvia ácida que consideró la reubicación de sitios y el establecimiento de nuevas estaciones en áreas rurales, boscosas y de conservación ecológica, en donde se sospechaba de un mayor índice de acidez, lo cual fue comprobado con los resultados obtenidos al final de la campaña de monitoreo. Con lo anterior se demostró la alta capacidad de arrastre de contaminantes precursores (por las fuerzas del viento) hacia zonas distantes de las áreas de emisión. 
1. OBJETIVOS
a) Establecer un experimento en el hogar para obtener una muestra representativa de lluvia.

b) Determinar en la muestra de lluvia características como: pH, acidez, conductividad eléctrica, alcalinidad (carbonatos, bicarbonatos, cloruros y  sulfatos), cationes (calcio y magnesio) en el laboratorio de Monitoreo y Calidad del Aire. 
MATERIAL 
· Recipiente de captura de  sedimento húmedo  (graduado)

· Un bote de plástico de 100 ml

· Formato para toma de datos

· Pluma

· Un reguilete 

EQUIPO

· Pluviógrafo

· Colector Automático con 4 componentes: 1) Sensor, 2) Mecanismo de apertura del techo de dos aguas, 3) Techo móvil de dos aguas y 4) Cubeta colectora de depósito húmedo.

PROCEDIMIENTO

En un estudio de recolección de lluvia  en el hogar se  programan las siguientes actividades:

2. ANTECEDENTES  (0.5 PUNTOS)

· Estudio de gabinete I  

a)   Buscar información relacionada con métodos de monitoreo o captura de lluvia ácida, parámetros que intervienen en su formación  y efecto en las plantas y en la salud humana.
c) Diseñar una hoja de toma de datos  que contenga número de muestra, localización del lugar de monitoreo del sedimento húmedo  como:  delegación, colonia,  calle y número de pisos del inmueble, si este se encuentra cerca de la zona  de monitoreo establecidas  por la Secretaria del Medio Ambiente de la Zona Metropolitana,  además la  fecha de la toma de la muestra,  hora  y nombre del tomador de los datos.

3.  METODOLOGÍA QUE SE APLICARÁ EN EL ANSAYO ( 0.5 PUNTOS)

· Estudio de campo II  

a) Durante 7 días se recolectará el sedimento húmedo obtenido en el recipiente de captura, y los parámetros involucrados en su dispersión como son: viento, temperatura, precipitación y radiación solar permaneciendo la presión atmosférica constante (la de la Ciudad de México).

b) Los sitios de muestreo de la lluvia se localizarán en los techos de las casas (se pondrán los datos de localización en la hoja de toma de datos).

c) La hora de toma de la muestra y de datos será la propuesta por el alumno. El instrumento para detectar la presencia o ausencia de viento será diseñado por el alumno, lo mismo que la toma de temperatura.

d) Si se cuenta con normas que mencionen muestreo de partículas agregarlas en el cuadro de toma de datos.

e) Las muestras obtenidas de sedimento seco y húmedo deberán ser recolectadas en recipientes diferentes.

4. RESULTADOS (mediciones diarias) (1.5 PUNTOS)

· Estudio de gabinete III 

a) Llenar el cuadro con los datos obtenidos diariamente (trabajo de campo), para obtener los resultados de cuanto sedimento húmedo se deposita en el recipiente colocada en el techo de su hogar.

Nombre: _____________________________________________________

Delegación:________________  Colonia: _______________  Calle: _________

Número de pisos: _____________________  Hora de la recolecta: ________

	DÍA
	FECHA
	PARÁMETROS
	SEDIMENTO SÓLIDO
	OBSERVACIONES

	
	
	VIENTO
	TEMPERATURA

°C
	PRECIPITACIÓN
	RADIACIÓN
	
	

	
	
	SI
	NO
	
	SI

(ml)
	SI
	NO
	SI

(mg)
	

	1
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	2
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	3
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	4
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	5
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	6
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	7
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	TOTAL OBTENIDO
	
	


b) Cuadro de resultados por equipo (datos obtenidos del promedio o sub-total de cada uno de los integrantes del equipo)

GRUPO: ______________________          No. de EQUIPO: ______________        

	NOMBRE DEL ALUMNO
	
	
	SEDIMENTO

	
	DELEGACIÓN


	COLONIA


	

	
	
	
	HUMEDO

(ml) totales
	
	SECO

(mg) totales

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	PROMEDIO  TOTAL

POR EQUIPO
	
	


5. DISCUSIÓN E INTERPRETACIÓN DE RESULTADOS (en equipo en el salón de clases) (0.5 PUNTOS)

6. CONCLUSIONES (0.5 PUNTOS)
7. RECOMENDACIONES (0.5 PUNTOS)
8. BIBLIOGRAFIA SITADA (0.5 PUNTOS)
9. BIBLIOGRAFÍA CONSULTADA (documental o electrónica)

10.  OBTENER UN INFORME (en equipo presentando los resultados en forma de tabla comparativa y cada uno de los puntos que se indican en el ensayo).

UNIDAD  2.  Características de los Contaminantes del Aire.

PRACTICA No. 4

DETERMINACIÓN DE pH  Y CONDUCTIVIDAD ELÉCTRICA (C.E.)  DE SEDIMENTO SECO Y HÚMEDO

INTRODUCCIÓN

Las lluvias ácidas han sido un tema de preocupación mundial durante los últimos años desde que los efectos de las impurezas del aire se empezaron hacer más evidentes en los lagos, edificios y bosque de numerosos países.

La lluvia ácida no engloba únicamente las lluvias cuyo pH es inferior al normal. Este término se ha transformado en un término genérico de uso popular para designar todos los tipos de contaminación atmosférica: precipitaciones húmedas, deposiciones secas, sustancias contaminantes en estado gaseoso en la atmósfera y material en suspensión en el aire, inclusive metales pesados. Estas sustancias solas o en combinación con otras, pueden tener efectos perjudiciales directos o indirectos sobre los bosques y pueden afectar el desarrollo normal de los árboles o la producción de madera y sus repercusiones sobre los bosques pueden causar un desequilibrio ecológico. Las muestras de suelo obtenidas en la parcela de lluvia ácida, deben ser transportadas al laboratorio para ser preparadas para su análisis, siendo los establecidos por el SNDTLA. 

Análisis de las muestras

1. Se deben analizar las muestras para el estudio base y  las muestras destinadas para el programa de observación en el laboratorio.

2. Para cada lote o grupo de 40 muestras, correr pruebas con patrones,  repeticiones y pruebas en blanco con los reactivos, así como con  los solventes de extracción.

3. El laboratorio acreditado se encargara de entregar los resultados que se obtengan de los análisis de las  muestras los cuales serán comparados con otros laboratorios igualmente acreditados.

4. Para las muestras de hojarasca (horizontes L, F  y  H), realizar las siguientes determinaciones:

a) Determinación de pH con agua destilada  y con cloruro de calcio en las muestras recién  recolectadas.

b) Nitrógeno total (semi-microanálisis kjeldahl).
c) Determinaciones de  P, K, Ca, Mg, S, Fe, Mn, B, Zn, Cu, Na y Al  totale.

d) Capacidad de intercambio de cationes (utilizando la solución de extracción cloruro de amonio 1M)

e) Determinaciones de K, Ca, Mg, Fe, Mn, Zn, Cu, Na y Al, intercambiables en solución de cloruro de amonio 1M estandarizado.

f) Porcentaje de saturación de bases (suma)

g) Sulfatos extraíbles con cloruro de amonio 0.1M en muestras recientes o recolectadas.

h) Materia orgánica método de calcinación.

i) Materia orgánica método de Walkley-Black.

5. Para las muestras  de tierra  (horizontes A, B  y  C)  realiza las determinaciones siguientes:

a) Determinación de pH con agua destilada y cloruro de calcio 0.01M, en las muestras recién recolectadas.

b) Fósforo extraíble (tierras ácidas método de Bray y Kurtz; tierras calcarías solución de extracción de carbonato ácido de sodio 0.5M)

c) Capacidad de intercambio de cationes solución de cloruro de amonio 1M.

d) Determinación de K, Ca, Mg, S, Fe, Mn, Cu, Na y Al, intercambiables en solución de extracción de cloruro de amonio 1M.

e) Materia orgánica perdida por calcinación.

f) Materia orgánica método de Walkley-Black.

g) Solución de pirofosfato para extraer Al, Fe y Mn.

6. Para dar los resultados de los análisis utilizar las siguientes unidades:

a) Nitrógeno total  (g/Kg)

b) Fósforo extraíble total  (mg/Kg)

c) Capacidad de intercambio de cationes  (C mol (+)/Kg)

d) Cationes intercambiables  (C mol (+9)/Kg)

e) Aniones intercambiables (C mol (-)/Kg)

f) Azufre total   (g/Kg)

g) Pirofosfato- AL, Fe  y Mn extraíbles    (g/Kg)

7. Se deben entregar los resultados a los responsables del estudio de SNDTLA y al personal de campo para que sean incluidos en la carpeta de cada parcela.

8. A menos que se indique lo contrario, el laboratorio debe conservar las muestras de suelo para verificaciones futuras.
Como se puede observar es información muy detallada, la cual no se podría realizar  en el tiempo estipulado para esta unidad de aprendizaje, por lo que seleccionaremos solo aquellos que nos proporcionen índices de cambio como son pH y conductividad eléctrica.    

Reacción del suelo o pH

El concepto de pH tiene sus bases en las teorías sobre equilibrio químico en soluciones acuosas. El agua pura se disocia produciendo iones H+ y OH- en proporciones pequeñas; este grado de disociación varia con la temperatura, siendo de tal magnitud que a 25° se encuentra en 10-7 moles de iones H+ y de OH- por litro de agua. La concentración de H+ en el agua varia cuando se le incorpora cualquier otra sustancia ya sea una sal, un ácido o una base.

Siendo el suelo un sistema muy complejo, el concepto de pH no puede ser aplicado en la misma forma, este adquiere un carácter empírico   y es utilizado con fines prácticos. El valor del pH de un suelo no solamente variará conforme a la composición del mismo sino también con la proporción de agua que contenga el suelo al practicar la determinación. Un sistema más diluido tendrá a producir valores de pH más altos.
Otros factores que influyen al valor determinado del pH del suelo son: 1) el contenido de sales; a mayor concentración de sales menor valor de pH; 2) El contenido de dióxido de carbono (el agua destilada normalmente presenta un pH de 5.7 debido a la formación de  acido carbónico y 3) el efecto de la suspensión, que se manifiesta como una diferencia de pH entre el sedimento y el líquido sobrenadante y que normalmente representa 0.2 – 0.3 unidades de pH más alto en el sedimento que en el sobrenadante.  En la práctica se incluirá dos procedimientos para determinar pH con agua y con solución de Cloruro de calcio CaCl2  0.01 M. El pH puede ser determinado de diversas formas por métodos colorimétricos o electrométricos, siendo el más utilizado este ultimo.

Determinación de pH con agua destilada  (Método electrométrico o potenciométrico). Se describe la determinación en una suspensión con agua destilada en diferentes proporciones o relaciones, dependiendo del tipo de material suelo, las  proporciones más utilizadas son: 1:1 y 1:2 en suelos minerales, 1:2.5 en suelos con cantidades de materia orgánica (M.O.) de 2 a  4 %,  en el método se pueden presentar cambios desde el momento en que se prepara la mezcla agua-suelo hasta que se alcanza el equilibrio entre las dos fases; este período puede llegar a ser hasta 24 hrs y depende del tipo de suelo, siendo más prolongado en suelos ligeros, pobres en M.O. consecuentemente, es importante hacer la determinación siempre en la misma forma y con el mismo tiempo de lectura, ya que las variaciones en el procedimiento de determinación pueden causar diferencias en el resultado hasta de 0.7 a 1.0 unidad de pH, esto, aún cuando no se cometan errores graves en pesadas y en la operación del medidor de pH.      

Determinación del pH en solución de CaCl2 0.01 M, básicamente se considera el mismos criterios que la determinación con agua destilada. Solo que hay que tomar en cuenta, que los resultados generalmente son menores que los determinados con agua. Se han hecho diferentes estudios de correlación entre los dos valores y se tienen una diferencia promedio entre ellos que varía de 0.1 a 0.4 unidades de pH.

Conductividad eléctrica (C.E.)

Sales solubles conductividad eléctrica en un extracto acuoso

Se presenta un procedimiento para la estimación del total de sales solubles en el medio de crecimiento, basado en la relación existente entre la C.E. y la concentración de sales de las soluciones. En realidad, no se acostumbra expresar el resultado en términos de concentración salina sino como C.E., y en estos términos también se interpretan los resultados. Las unidades más usadas son mmhos/cm o su equivalente en el sistema Internacional de Medida que es  dSiemens/metro (dS/m).

La conductividad eléctrica es una expresión numérica de la capacidad de una solución para conducir una corriente eléctrica, esta propiedad está relacionada con la concentración total de las sustancias ionizadas, su movilidad, valencia y la temperatura de medición.

El termino sales solubles,  constituido por sustancias inorgánicas del suelo son solubles en el agua, sales que son utilizadas por las plantas como nutrimento y estas pueden ser: NaCl, CaCl2, MgCl2, etc. y las cuales se encuentran, disueltas, absorbidas en la arcilla  orgánica e inorgánica.

Comúnmente en una solución del  sustrato o suelo se encuentran:

· Aniones.- cloruros, sulfatos, carbonatos y nitratos.

· Cationes.- calcio, magnesio, sodio y potasio.

Métodos de análisis
Extracto acuoso del suelo, muestras de soluciones obtenidas en el campo y mediante sensores directamente en el mismo. Los métodos que se recomiendan son: Equipos medidores de C.E. en un extracto acuosa, en  relación 1:5.   

Extracto acuoso

La selección de un método para obtener un extracto de agua del suelo y medir su conductividad, depende del propósito de la determinación y de la exactitud requerida. En general, un alto contenido de agua del medio de crecimiento facilita su extracción, pero es menos representativo que si el extracto se obtuviera de la selección en la cual las raíces de las plantas se desarrollan. De esta manera si el propósito es relacionar la concentración de sales solubles con el crecimiento de las plantas, el extracto debería ser obtenido a un contenido de agua similar al cual están creciendo.    

Extracto  1:5

Ramírez et. al. (1986) recomienda el uso de la relación 1:5 para evaluar la reserva de sales en suelos altamente salinizados o en suelos que presentan disminución de volumen cuando  son  secados al aire; y en trabajos en donde se requiere cuantificar cambios por un tratamiento.

REACTIVOS, APARATOS Y MATERIALES PARA DETERMINAR  pH
Reactivos
· Soluciones buffer de pH 4.2,  7.0  y 10.0 (soluciones amortiguadoras) 

· Cloruro  de calcio  (CaCl2)  0.01M.  Se pesan 1.11g de CaCl2    y se disuelven en 1000 ml de agua des-ionizada (preparar la solución en un matraz aforado)

Aparatos
· Potenciómetro o peachimetro

· Termómetro

Materiales
· Pipetas graduadas de 10 ml

· Vasos de precipitados de 100 ml  y de 250 ml

· Agitador de vidrio (varilla de vidrio)

· Papel absorbente  

REACTIVOS, APARATOS Y MATERIALES PARA DETERMINAR C.E.

Reactivos
· Solución de hexametafosfato de sodio   (NaPO3)6    al  0.1%. Pesa un gramo de hexametafosfato de sodio y disolver en 100 ml de agua destilada.

· Solución estándar de KCl  0.01 M  y  0.10 M. La primera solución se prepara pesando 0.746g de KCl y se disuelven en un litro de agua destilada. La segunda seria 7.46 g de KCl en un litro de solución. Estos estándares son utilizados para la calibración del conductímetro.   

Aparatos
· Medidor de conductividad eléctrica equipado con celda de conductividad de baquelita en forma de bayoneta. 

· Termómetro en caso de que el equipo no tenga compensación automática de temperatura

Materiales
· Probeta  100 ml

· Vasos de precipitados  250  ml
· Pipetas graduadas de 10 ml

· Agitador de vidrio (varilla de vidrio)

· Papel absorbente  

PROCEDIMIENTO

· Método electrométrico para determinar el pH  en agua destilada

· Pesa 10  g  de muestra de suelo  previamente secada al aire y pasada por una malla de 2 mm.

· Coloca la muestra de suelo en un vaso de 100 ml. 
· Agregar a la muestra de suelo de 10 a 25 ml de agua destilada dependiendo de la cantidad de M.O. visible. Teniendo  relación suelo-agua  de 1:1 y  1:2.5 

· Agita las muestras con una varilla de vidrio durante un minuto.

· Previamente se calibro el potenciómetro con las soluciones buffer pH 7 y luego de acuerdo a la primera determinación de la muestra problema, la adecuada para suelos ácidos  será  pH  4.2,  y para alcalinos solución buffer de  pH  8-10.

NOTA: si el potenciómetro no es digital se tendrá que tomar la temperatura.
· Toma la lectura correspondiente a cada muestra problema inmediatamente después  de ser agitada

· Método potencio-métrico para determinar el pH en solución de CaCl2  0.01M
· Igual que el primero pero se utilizara solución de CaCl2  0.01M

· Los resultados se anotaran como pH en soluciones de CaCl2  y  KCl 

Presentación de resultados de pH y C.E.
	NUMERO DE MUESTRA


	IDENTIFICACIÓN DE LA MUESTRA
	RELACIÓN MATERIAL SOLUCIÓN
	        pH

       H2O
	       pH

 CaCl2  0.01M
	C. E. en     dS/m


	1
	
	
	
	
	

	2
	
	
	
	
	

	3
	
	
	
	
	


La forma de corregir por temperatura es:

                                                  CE25°C = CEt   X   ft  X   K 

En donde:

CE25°C =  conductividad eléctrica  a  25°C

CEt    =   conductividad eléctrica a la temperatura tomada con el termómetro (t)

ft   =   factor de corrección correspondiente a la temperatura (t)

K  =  constante de la celda   

RESULTADOS  Y  CONCLUSIONES

1. Discute los resultados en equipo y emite  tu opinión.

CUESTIONARIO

1. ¿Cuáles son los rangos de crecimiento en pH de las especies forestales?
2. ¿Qué se entiende por poder amortiguador del suelo?
3. Los  suelos forestales tienen gran cantidad de materia orgánica al determinar el pH generalmente se  obtiene en el rango.
4. Los suelos ácidos contiene gran cantidad de iones.
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ANEXO: TABLA  1

Factores por temperatura (ft) para la corrección de datos de C.E. en extracto o en solución a la temperatura de 25°C.

	°C
	ft
	°C
	ft

	3.0

4.0

5.0

6.0

7.0


	1.709

1.660

1.613

1.569

1.528
	26.0

27.0

28.0

29.0

30.0
	0.979

0.960

0.943

0.925

0.907

	8.0

9.0

10.0

11.0

12.0


	1.488

1.448

1.411

1.375

1.341
	31.0

32.0

33.0

34.0

35.0
	0.890

0.873

0.858

0.843

0.829

	13.0

14.0

15.0

16.0

17.0


	1.309

1.277

1.247

1.218

1.189
	36.0

37.0

38.0

39.0

40.0
	0.815

0.801

0.788

0.775

0.763

	18.0

19.0

20.0

21.0

22.0


	1.163

1.136

1.112

1.087

1.064
	41.0

42.0

43.0

44.0

45.0


	0.750

0.739

0.727

0.716

0.705

	23.0

24.0

25.0


	1.043

1.020

1.000
	46.0

47.0
	0.694

0.683


UNIDAD  2.  Características de los Contaminantes del Aire.

PRÁCTICA No. 5
DETERMINACIÓN DE CARBONATOS (CO3=), BICARBONATOS (HCO3-), SULFATOS (SO4=)  y CLORUROS (Cl-)  EN SEDIMENTO SECO Y HÚMEDO.

INTRODUCCIÓN
El ion carbonato se encuentra en los sedimentos sólidos formando compuestos con elementos alcalinotérreos, principalmente con el calcio  (CaCO3) y con el calcio y magnesio, en la dolomita (CaCO3. MgCO3). Generalmente la calcita es el compuesto dominante en la mayoría de los sedimentos sólidos. 
Al considerar la contaminación por partículas, es conveniente conocer su contenido de carbonatos y bicarbonatos ya que altos contenidos de éstos pueden inducir que las condiciones meteorológicas que las dispersan son deficientes y pueden causar daños al ser humano provocando diferentes enfermedades respiratorias. Dentro del aspecto de análisis, los métodos que se basan en la determinación de CO2 proveniente de la liberación de carbonatos, son métodos que se catalogan como directos y se utilizan para determinar principalmente el contenido de CO3. Los métodos gravimétricos son simples y rápidos, y se adaptan bien para los sedimentos sólidos que contienen calcio. Otro de los iones importantes son los cloruros ya que también pueden ser combinados con el calcio y formar partículas cementantes alcalinas, que tendrían el mismo efecto de contaminación por partículas.
Principios
La muestra se trata con ácido diluido, y el ácido residual (no usado por el carbonato) se titula. Los resultados se refieren como “carbonato de calcio equivalente”, debido a que la disolución no es selectiva, sólo para la calcita, ya que otros carbonatos como la dolomita pueden estar disueltos en cierto   grado.

El ion sulfato (SO4=) se precipita en medio de ácido acético con cloruro de bario (BaCl2) como sulfato de bario (BaSO4). La absorbencia de la suspensión de BaSO4 se mide con un espectrofotómetro y la concentración de SO4= se determina por comparación con una curva estándar.
Interferencias

El color y la materia suspendida podrían causar interferencias. Alguna materia suspendida podría eliminarse por filtración. Si ambas son pequeñas en comparación con la concentración de SO4=, la manera de corregir estas interferencias se indica en el método de análisis, la concentración mínima detectable es cercana a 1 mg/l de SO4=.   
OBJETIVO

Determinar la concentración de carbonatos de calcio y magnesio en una muestra de sedimento solido, así como el contenido de sulfatos y cloruros para definir el grado de contaminación aérea local por partículas en una muestra de sedimento  solido o húmedo. 
Determinación de Carbonatos y bicarbonatos (CO3=  y  HCO3-)

MATERIAL 
· Matraz erlenmeyer de 125  ó  250 ml
· Pipeta de 50  ó  10  ml volumétrica 

· Bureta o micro-bureta para titulación
· Papel Whatman No. 42
REACTIVOS
· Fenolftaleína 0.1%  en etanol al 60%
· Anaranjado de metilo al 1% en agua destilada
· Ácido sulfúrico 0.05 N 

PROCEDIMIENTO

Obtención del extracto:
· En un matraz erlenmeyer de 125 ml colocar 0.5g del sedimento.

· Se adicionan 25 ml de agua destilada y se agita durante 30 min.

· Después de la agitación  se filtra el contenido del matraz con un papel filtro  Whatman No. 42 

· El filtrado debe ser transparente.
Determinación de (CO3=  y  HCO3-)

1. Se toma una alícuota de 5 ó 10 ml del extracto obtenido y se agrega al matraz  erlenmeyer  de 250 ml, se le agregan 6 u 8 gotas de fenolftaleína. 

2. Si se aprecia un color rosa denota que existen carbonatos, se titula con el H2SO4 0.05 N hasta la desaparición del color rosa.

3. Se anota la lectura del gasto de la bureta, y se le llamara gasto (Y).
4. Al mismo matraz agregar 4 a 6 gotas de indicador anaranjado de metilo y continuar titulando con la solución de H2SO4 0.05 N.

5. La titulación se hace lentamente hasta observar el cambio de color o vire a color canela o rojizo.

6. Se toma la lectura y se anota, a esta segunda lectura le llamaremos (Z).

Cálculos

meq/l de CO3=  =   (2Y)   X     N    del   H2SO4        X       1000

                                                      ml de alícuota
meq/l de  HCO3-    =    (Z  -  Y)    X    N    del   H2SO4        X       1000

                                                      ml de alícuota

Determinación de cloruros  (Cl-)

MATERIAL

· Matraz Erlenmeyer de 125 ml o 250 ml

· Bureta de 25 ml o 50 ml

· Pipeta de 5 ml volumétrica o graduada

REACTIVOS

· Cromato de potasio indicador al 5%

· Solución valorada de Nitrato de Plata 0.05N

PROCEDIMIENTO

A la muestra titulada de carbonatos y bicarbonatos se le agrega 1 ml de Cromato de potasio, se agita y se titula con Nitrato de Plata hasta coloración rojo permanente. Cuando la cantidad de cloruro es grande, la solución va tomando coloraciones amarillas y finalmente rojas.

CALCULOS

meq/l de Cl- =  [(ml de AgNO3 problema)  -  (ml de AgNO3 testigo)]  X  N  X  1000 

                                                          ml de alícuota

Método espectrofotométrico para determinación de sulfatos (SO4) como precipitado de sulfato de bario
MATERIAL 

· Vaso de precipitados de 250 ml
· Pipeta  volumétrica de  10  ml
· Embudo para filtración

· Papel filtro Whatman No. 42 de 9 a 11 cm de diámetro

· Matraz balón de 1000 ml
EQUIPO

· Agitador magnético. Seleccione el control de agitación deseado,  la velocidad exacta no es algo fundamental en la determinación, pero debe ser constante para cada serie de muestras y estándares. 
· Espectrofotómetro. Longitud de onda de 420 nm.

REACTIVOS
· Solución buffer A.
· Solución buffer B.

· Cloruro de bario

· Solución estándar de sulfato

· Cristales de BaCl2
· Solución estándar de sulfatos. Pese 0.1479g de Na2SO4 anhidro y disuelva en agua destilada, afore a un litro. Esta solución tiene una concentración de 100 mg/l de  SO4=.
Preparación de reactivos

· Solución A. pese 30 g de MgCl2.6H2O, 5 g de acetato de sodio CH3COOONa.3H2O y un gramo de KNO3. Mida 20 ml de ácido acético, disuelva en 500 ml de agua destilada y afore a un litro. Esta solución se usará cuando la concentración de sulfato sea mayor de 10 mg/l.

· Solución B. pese 30 g de MgCl2.6H2O, 5 g de acetato de sodio CH3COOONa.3H2O, un gramo de KNO3  y 0.111 g de  Na2SO4. Mida 20 ml de ácido acético al 99 %. Disuelva en 500 ml de agua destilada y afore a un litro. Esta solución se usará cuando la concentración de sulfatos sea menor de 10 mg/l.

Determinación de sulfatos (SO4=)
Transfiera un mililitro de nuestra y colóquela en un matraz erlenmeyer de 100 ml, agregue 39 ml de agua destilada y adicione 10 ml de la solución A  ó  B (según sea el caso); agite y agregue una “punta de espátula” de BaCl2. A partir de esto, agite exactamente por un minuto a velocidad constante e inmediatamente transfiera a la celda del espectrofotómetro algo de la solución formada, y efectúe la lectura de la turbidez a una longitud de onda de 420 nm. 

NOTA: no deben pasar más de 5 min para efectuar la lectura de la muestra.

Curva de calibración de los sulfatos

	MATRAZ NÚMERO
	ml DEL PATRÓN DE 100 mg/L DE SO4=
	ml DE AGUA QUE SE DEBEN AGREGAR  PARA AFORAR A 50 ml
	ml  DE SOLUCIÓN (A  O  B)  QUE SE DEBEN AGREGAR
	CONCENTRACIÓN FINAL DE 

SO4= mg/l 
	ABSORBENCIA, 420 nm

	1
	0
	40
	10
	0
	

	2
	5
	35
	10
	10
	

	3
	10
	30
	10
	20
	

	4
	15
	25
	10
	30
	

	5
	20
	20
	10
	40
	

	6
	25
	15
	10
	50
	


Cálculos

mg/l  de  SO4=  =   (mg SO4=  de la curva)   (FD)

FD  =  factor de dilución  =   1:50  =   50

NOTA: si la solución  A  se utilizó como buffer, determine la concentración de sulfatos directamente de la curva.
RESULTADOS Y DISCUSIÓN

	EQUIPO
	MUESTRA
	pH
	C.E.

mS/cm


	ALCALINIDAD

CO3=        HCO3-           Cl-
meq/l
	SO4=

mg/l

	
	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	


CONCLUSIONES

_____________________________________________________________

_________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________ 

CUESTIONARIO

1. ¿Cual es la composición del agua de lluvia?

2. ¿Qué efecto tiene la lluvia ácida en los monumentos que se encuentran en las zonas urbana?.

3. En otros países se presenta el problema de lluvia ácida, mencione algunos de ellos.

4. Señale por que se están realizando los mismos análisis que en el agua residual y en el sedimento seco.

5. Cuantas estaciones de monitoreo de lluvia ácida se tienen en la zona metropolitana de la Ciudad de México, menciona algunas de ellas.
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PRÁCTICA No. 6

DETERMINACIÓN DE CALCIO (Ca++) Y MAGNESIO (Mg++) EN EL SEDIMENTO SECO Y HUMEDO 
INTRODUCCIÓN
Los iones calcio y magnesio, forman  parte de los componentes inorgánicos  de las partículas  que viajan por medio del viento a grandes distancias, para determinar el contenido se requiere de disolverlos en un solvente polar como es el agua, cuando se encuentran en el sedimento seco y en la lluvia no es necesario extraerlos ya que se tienen en solución, generalmente estos son los responsables al combinarse con otros iones negativos de aumentar la concentración de alcalinidad o dureza en los líquidos que los contienen.

La determinación de dureza en los líquidos se hace con la finalidad de ver la tendencia que tienen estos a la formación de incrustaciones cuando el líquido que los contiene se evapora total o parcialmente. Las incrustaciones se deben a la formación de sales de calcio y magnesio que se adhieren fuertemente a las superficies dañándolas.

Dependiendo de la concentración del líquido se puede clasificar por su contenido de Ca++  y  Mg++.

	CLASIFICACIÓN
	mg/l CaCO3

	Suaves
	0 - 75

	Poco duras
	75 – 150

	Duras
	150 - 300

	Muy duras
	Más de 300


FUNDAMENTO

El método se basa en la formación de complejos por el EDTA con los iones calcio y magnesio. El método es una valoración con eriocromo negro T como indicador el cual es de color rojo cuando se encuentran presentes los iones Ca++  y  Mg++  y vira a color azul cuando éstos se encuentran ausentes.
El complejo del EDTA con los iones Ca++  y  Mg++  es más fuerte que el que estos iones forman con el indicador eriocromo negro T. Como consecuencia al ir agregando solución de EDTA los iones Ca++  y  Mg++  son secuestrados del indicador por  el EDTA cambiando el color del indicador (de rojo a azul).

Esta secuencia se representa con la reacción siguiente:

 Mg2+   +   H ind                              Mg ind-     +   H+ 

COLOR AZUL                                  COLOR ROJO VINO           

OBJETIVOS
Determinar en una muestra de sedimento seco y otra de húmedo el contenido de calcio y magnesio aplicando la NOM-AA-072-1981. 
MATERIAL 
· Pipetas  volumétricas  de 5, 10, 25 y 50 ml

· Bureta graduada de 50 ml

· Matraz erlenmeyer de 250 ml y de 125 ml
· Goteros

· Soporte universal con pinzas para bureta 

EQUIPO

· Parrilla con agitador magnético

REACTIVOS

· Cloruro de amonio (NH4Cl)

· Cloruro de magnesio (MgCl2.6H2O)

· Hidróxido de amonio (NH4OH)

· Sal di-sódica de ácido etilendiaminotetracético di-hidratado 
· Sal de magnesio de ácido etilendiaminotetraacético (EDTA) 
· Solución valorada de verse-nato (EDTA)
· Sulfato de magnesio (MgSO4.7H2O)

· Hidróxido de sodio (NaOH)

· Indicador de negro de eriocromo T

· 2-aminoetanol (libre de aluminio y metales pesados)

· Rojo de metilo

· Carbonato de calcio anhidro (CaCO3)

· Acido clorhídrico concentrado  (HCl)

· Cloruro de sodio (NaCl)

PREPARACIÓN DE SOLUCIONES

Solución amortiguadora: disolver 16.9g  de cloruro de amonio (NH4Cl) en 143 ml de hidróxido de amonio concentrado. Añadir 1.25g  de sal de magnesio de EDTA y diluir hasta 250 ml con agua destilada.

Si no se cuenta con sal de magnesio de EDTA mezcle 1.179g EDTA di-sódica di-hidratada y 0.780g de sulfato de magnesio (MgSO4.7H2O)  o   0.644g de cloruro de magnesio (MgCl2.6H2O) posteriormente agregue  50 ml de agua.

Conserve las  soluciones  amortiguadoras en recipientes de plástico o de vidrio; la solución deberá desecharse cuando haya transcurrido más de un mes desde la fecha de preparación o cuando al añadir 1 o 2 ml a la muestra, ésta no pueda producir un pH de 10 ± 0.1, tapar herméticamente para evitar pérdidas de amoniaco (NH3) o adsorción de dióxido de carbono (CO2).

Solución indicadora de eriocromo negro T: pesar aproximadamente 0.5g del indicador y agregarlo a 100g de cloruro de sodio  (NaCl)  triturado en un mortero homogeneizar  y guardar en un frasco color ámbar, esta mezcla se conserva durante un año.

Solución indicadora de rojo de metilo: disolver 0.1g de la solución de rojo de metilo y diluir a 100 ml con agua.

Solución estándar de EDTA 0.01M: pesar aproximadamente 3.723g de ácido etilendiaminotetraacético di-sódico tri-hidratado (EDTA); disolver en agua y aforar a un litro.

Tomar 10 ml de la solución de  (CaCO3) y diluir a 50 ml con agua en un matraz de 250 ml.

Agregar de 1 a 2 ml de la solución amortiguadora (es necesaria para alcanzar un pH de 10 ± 0.1) y agregar 1 o 2 gotas de eriocromo negro T.

Titular con la solución de EDTA lentamente con agitación continua hasta el vire de color rojo a color azul; calcular el factor según la fórmula.

Solución estándar de carbonato de calcio (CaCO3): pesar aproximadamente 1.0g de carbonato de calcio anhidro (estándar primario o reactivo especial bajo en metales pesados álcalis y magnesio) en un matraz erlenmeyer aforado de 500 ml colocar un embudo en el cuello del matraz y añadir poco a poco ácido clorhídrico 1:1 hasta que se disuelva totalmente el carbonato de calcio. Añadir 200 ml de agua y llevar a ebullición durante unos minutos para eliminar el  (CO2). Enfriar, añadir unas gotas de indicador de rojo de metilo y ajustar al color naranja intermedio por adición de hidróxido de amonio  (NH4OH) o de ácido clorhídrico (HCl) 1:1 según se requiera. Transferir cuantitativamente a un matraz aforado de un litro y aforar con agua, un mililitro de esta solución es igual a 1 mg de (CaCO3).

Solución de hidróxido de sodio (NaOH)  0.1N: pesar 4g de hidróxido y diluirlo a 1000 ml con agua en un matraz volumétrico.

Solución de hidróxido de amonio (NH4OH)  3N: diluir 240 ml de hidróxido de amonio con agua a 1 litro.

Solución de ácido clorhídrico (HCl)  1:1  mezclar volúmenes iguales de acido clorhídrico y agua.

PROCEDIMIENTO
Determinación en sedimento seco (extracto de un una muestra sólida) 

1. Se diluyen 5 ml del extracto obtenido en la determinación de carbonatos y bicarbonatos a 50 ml con agua destilada y se pasan a un matraz de 250 ml.

2. Se agrega un mililitro de la solución amortiguadora de NH4Cl  y  NH4OH.

3. Se agita para que se mezcle y se agregan 6 a 8 gotas de  “Eriocromo negro T”.

4. Se titula con la solución valorada de verse-nato.

5. El vire es de rojo vino a azul (no deben quedar residuos del color rojo)

Determinación en sedimento húmedo (muestra líquida)
Si la muestra contiene partículas o materia orgánica requerirá un tratamiento previo al análisis. Se recomienda digerir la muestra con una mezcla de ácido nítrico-ácido sulfúrico o ácido nítrico-ácido perclórico y ajustar posteriormente el pH a 9 utilizando hidróxido de amonio.

Colocar 50 ml de la muestra en un matraz erlenmeyer de 250 ml.

Añadir 1 o 2 ml de solución amortiguadora, generalmente 1 ml es suficiente para alcanzar un pH de 10 y agregar una porción de indicador eriocromo negro T en polvo o bien gotas si el indicador se encuentra en solución, la muestra debe tomar un color rojizo si se encuentran presentes iones Ca++ y/o Mg++.

Titular con solución estándar de EDTA 0.02N.

Agitar continuamente hasta que desaparezcan los últimos matices rojos quedando un color azul lo cual indica el fin de la titulación.

Descripción de la práctica

1. Se diluyen 5 ml del extracto obtenido en la determinación de carbonatos y bicarbonatos a 50 ml con agua destilada y se pasan a un matraz de 250 ml.

2. Se agrega un mililitro de la solución amortiguadora de NH4Cl  y  NH4OH.

3. Se agita para que se mezcle y se agregan 6 a 8 gotas de  “Eriocromo negro T”.

4. Se titula con la solución valorada de verse-nato.

5. El vire es de rojo vino a azul (no deben quedar residuos del color rojo)

MANEJO DE RESIDUOS GENERADOS

No genera residuos tóxicos  por lo que se desechan a la tarja con agua corriente.

CONTROL DE CALIDAD

Cada análisis deberá correrse por triplicado.

Si se utilizan alícuotas o se incrementa el volumen a 100 ml con agua correr un blanco y restar el valor de éste al valor de la muestra.

CALCULOS

Calcular la dureza de la siguiente manera:

Dureza total en mg/l CaCO3  =  (A – B)  (F)  1000
                                                                 D
Donde:

A  =  ml de EDTA gastados en la titulación

B  =  ml de EDTA gastados en el blanco si fue utilizado

F  =  mg equivalentes de CaCO3  a 1 ml de EDTA igual al factor obtenido de la titulación con  CaCO3.

D   =  ml de muestra utilizados

Factor:

F  =   mg  CaCO3  en la solución titulada
         ml de solución de EDTA empleado         
Dureza en mg/l   MgCO3   =   ml de verse-nato   X   N   X  1000

                                                  ml alícuota del extracto    

RESULTADOS Y DISCUSIÓN

	EQUIPO
	MUESTRA
	CaCO3
mg/l
	MgCO3
mg/l

	
	
	
	

	
	
	
	

	
	
	
	


CONCLUSIONES

_____________________________________________________________

_________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________ 

CUESTIONARIO

1. ¿Qué significa EDTA?

2. Porque se hace una digestión ácida cuando hay presente en las soluciones material partícula-do.

3. Que indicador se utiliza para determinar calcio y magnesio en el método.

4. Señale por que se están realizando los mismos análisis en el agua de lluvia y en el sedimento seco.

5. Mencione otras determinaciones que se deben realizar al sedimento seco y húmedo a parte de los que se han efectuado en sus muestras problema.
6. ¿Cuál es la composición principal de la contaminación  partícula-da que se emiten a la atmosfera por fuentes fijas?

7. ¿Cuáles son los métodos de monitoreo y de captura de sedimento sólido en la Ciudad de México?

8. Buscar información que indique en donde se tiene mayor contaminación por partículas en la Ciudad de México.
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UNIDAD  2.  Características de los Contaminantes del Aire.

PRÁCTICA No. 7 ”A”
DETERMINACIÓN DE PLOMO EN EL SEDIMENTO SECO  MÉTODO COLORIMÉTRICO DE LA DITIZONA (NMX-AA-057-1981)
INTRODUCCIÓN
En los años 80s,  el plomo se consideraba un metal pesado muy importante como contaminante de los  suelos, aguas y plantas debido a que formaba  parte de la composición de las gasolinas de los automotores. 

Algunos estudios han demostrado que las altas concentraciones del metal existentes en lugares adyacentes a ciudades en donde hay avenidas transitadas, provienen de los automotores que por ellas circulan, al presentar una mala combustión generan al plomo en forma de partícula siendo transportado posteriormente a grandes distancias por los vientos.  

Dicho metal tiene su origen  en el desgaste mecánico de las partes del motor, combustión de gasolinas, aceites y procesos industriales productivos, cuyos residuos son descargados a la atmósfera formando parte de los sedimentos seco y húmedo cuando son disueltos por lluvia ácida.

El efecto de toxicidad cuando es ingerido o los humanos se encuentran expuestos al metal pesado es provocar saturnismo, en las plantas no se ha encontrado el efecto directo de la muerte de las mismas,  ni tampoco que intervenga  en algún proceso de su metabolismo.    
La forma más exacta de analizar y cuantificar el plomo es  por  medio de un equipo de absorción atómica, en el sedimento seco se extrae utilizando una solución de ácido dietilentriaminopenta acético (DTPA) y en el sedimento húmedo se realiza una digestión por calentamiento utilizando ácido nítrico. 

PRINCIPIO DEL MÉTODO

El método se basa en la reacción del plomo presente en el sedimento húmedo con la di-tizona disuelta en tetracloruro de carbono formando un complejo de di-tizona de plomo de color rosa, cuya intensidad determinada colorimétricamente es proporcional al contenido de plomo.

OBJETIVO 

Determinar plomo en sedimento húmedo en muestras obtenidas  en ensayos de monitoreo establecidos en el hogar para cuantificar su concentración. 

CAMPO DE APLICACIÓN

Este meto se aplica con mayor eficacia en sedimento húmedo o en aguas, en intervalos de concentración de 0.02 a 0.4 mg/l.

EQUIPO 
-  Espectrofotómetro 

-  Balanza analítica
-  Potenciómetro  

MATERIALES

- Matraz aforado de 100ml

- Matraz erlenmeyer de 250 ml
  -  Papel filtro de poro fino.
  -  Papel indicador de pH.
REACTIVOS Y PATRONES

Todos los productos químicos usados en este método deben ser grado reactivo  analítico,  deben almacenarse en recipientes de polietileno o de vidrio libre de plomo,  el agua a utilizar debe ser des-ionizada y exenta de plomo.
- Nitrato de plomo (PbNO3)
- Alcohol etílico (C2H5OH) ó alcohol iso-propílico (CH3)2CHOH
- Cloroformo (CHCl3)

- Hidróxido de amonio (NH4OH)

- Tetracloruro de carbono (CCl4)
- Ácido acético glacial (CH3COOH)

- Ácido nítrico (HNO3) concentrado

- Hidrato de hidracina (N2H4.H2O) al 64% y exenta de plomo

- Ácido sulfúrico (H2SO4), concentrado

- Ácido clorhídrico (HCl), concentrado

- Peróxido de hidrógeno (H2O2), al 30%

- Cianuro de potasio (KCN)

- Hidróxido de sodio  (NaOH) 0.2N

- Hidróxido de amonio (NH4OH) 1:1

- Hidróxido de amonio (NH4OH) 1:99

- Solución indicadora de fenolftaleína  (C20H14O4)

- Azul de timol (C27H30O5S)

- Ácido tartárico (C4H6O6)

- Di-tizona (C13H12N4S)

- Sulfito de sodio (Na2SO3)

- Clorhidrato de hidroxi-lamina (NH2OH – HCl)

REPARACIÓN DE SOLUCIONES

Fenolftaleína: disolver 0.5 g de fenolftaleína en 50 ml de alcohol etílico o iso-propílico y agregar gota a gota solución de hidróxido de sodio 0.2N, hasta la aparición de un ligero color rosa.

Azul de timol: disolver 0.4 g del indicador en 100 ml de agua.

Acido tartárico: disolver 50 g de ácido tartárico en 100 ml de agua.

Solución I de Di-tizona: disolver 250 mg de cristales de di-tizona en 50 ml de cloroformo, filtrar con un papel filtro y lavar el papel con pequeñas porciones de cloroformo. Transferir el filtrado a un embudo de separación y extraer con proporciones de hidróxido de amonio 1:99, hasta que la capa de cloroformo se encuentre casi desprovista del color verde. Desechar la capa de cloroformo y lavar los extractos combinados con cuatro porciones de 15 ml de cloroformo. Desechar los extractos de cloroformo. Precipitar la di-tizona añadiendo 2 ml de ácido clorhídrico concentrado y agitar para neutralizar completamente el amoníaco. Extraer la di-tizona precipitada con porciones de 25 ml de cloroformo. Transferir los extractos combinados a un matraz volumétrico de 250 ml y aforar con cloroformo.

Solución II de Di-tizona: disolver 125 mg de cristales de di-tizona en 50 ml de cloroformo. Filtrar por medio de un papel filtro y lavar con pequeñas porciones de cloroformo y combinar el lavado con el filtrado. Extraer los filtrados con hidróxido de amonio 1:99, hasta que la capa de cloroformo se encuentre casi desprovista de color verde. Lavar la capa acuosa con tetracloruro de carbono para eliminar las trazas de cloroformo y de difenil-tiocarbodiazona. Desechar los extractos de tetracloruro de carbono. Neutralizar el hidróxido de amonio con 2 ml de ácido clorhídrico y agitar vigorosamente. Extraer la di-tizona precipitada con tetracloruro de carbono. Transferir el extracto a un matraz volumétrico de 500 ml y aforar con tetracloruro de carbono.

Solución de tartrato de sodio: disolver 10 g de tartrato de sodio en 100 ml de agua. Para purificar la solución, agregar solución II de di-tizona y agitar vigorosamente hasta que la capa de disolvente orgánico tenga un color verde. Lavar las trazas de di-tizona en la solución, extrayendo con cloroformo hasta que la solución sea incolora. Extraer dos veces con porciones de 20 a 30 ml de tetracloruro de carbono.

Solución de sulfito de sodio: disolver 10 g de sulfito de sodio en 100 ml de agua. Extraer con solución I de di-tizona hasta que se mantenga el color verde del disolvente orgánico para eliminar el posible plomo que tenga este compuesto. Eliminar las trazas de cloroformo con 4 ó 5 extracciones de 20 ml de tetracloruro de carbono.

Solución de cianuro de potasio: disolver 10 g de cianuro de potasio en 100 ml de agua. 

Solución alcalina de cianuro de potasio: a 175 ml de hidróxido de amonio concentrado, agregar 15 ml de solución de cianuro de potasio, 7.5 ml de solución de sulfito de sodio y diluir a 500 ml con agua.

Solución de acetato de hidracina: mezclar 15 ml de hidrato de hidracina con 50 ml de ácido acético glacial y diluir a 100 ml con agua.

Solución de clorhidrato de hidroxi-lamina: disolver 20 g de clorhidrato de hidroxi-lamina en agua y diluir a 100 ml.   

Solución concentrada de plomo: determinar la masa de 1.599 g de nitrato de plomo anhidro en agua que contenga 1 ml de ácido nítrico, diluir a 1000 ml. Está solución contiene 1 ml  = a  1 mg de plomo.

De la solución anterior tomar 10 ml y colocarlos en un matraz aforado de 200 ml y aforar con agua, en donde 1 ml es = 50 mg de plomo. Preparar esta solución inmediatamente antes de usarla.

Solución estándar de plomo: diluir 10 ml de la solución intermedia de plomo y agregarla en un matraz aforado de 250 ml y aforar con agua, en donde se tendrá 1 ml = a 2 mg de plomo. Preparar está solución inmediatamente antes de su uso.

CONSERVACIÓN DE LA MUESTRA

La muestra se debe colectar en frascos de polietileno de acuerdo a lo indicado en las normas de muestreo vigentes, y preservarse añadiendo ácido nítrico hasta obtener un pH de 2 a 2.5 

INTERFERENCIAS

Los elementos que interfieren en la extracción del plomo a un pH de 8.5 a 9 en presencia de cianuros son: estaño, bismuto y talio.

PREPARACIÓN DE LA CURVA DE CALIBRACIÓN

Colocar en una serie de embudos de separación de 250 ml, los volúmenes de solución patrón de plomo indicada en la siguiente tabla.

	EMBUDO
	Solución patrón de plomo (ml)
	Contenido de plomo en (mg)
	abs

	1
	0.0
	0.00
	

	2
	1.0
	0.002
	

	3
	2.0
	0.004
	

	4
	4.0
	0.008
	

	5
	6.0
	0.012
	

	6
	8.0
	0.016
	

	7
	10.0
	0.020
	


Diluir a 100 ml con agua y proceder como se indica en la determinación de plomo en la muestra problema.

Graficar las lecturas de absorbancia obtenidas contra los mg de plomo.

PROCEDIMIENTO

Digestión de la muestra
· Tomar un volumen de muestra necesaria, acidular al anaranjado de metilo a un pH de 4.2 con ácido sulfúrico y agregar a continuación 5 ml de ácido nítrico y 2 ml de peróxido de hidrógeno. 

· Evaporar en baño maría hasta tener un volumen aproximado de 15 a 20 ml y cubrir la cápsula con un vidrio de reloj.

· Transferir completamente el contenido de la cápsula a un matraz erlenmeyer de 250 ml.

· Agregar unas perlas de vidrio, 5 ml de ácido nítrico y 10 ml de ácido sulfúrico y lavar con 2 ó 3 porciones de agua.

· Evaporar en parrilla o placa de calentamiento hasta que aparezca  humos densos blancos de anhídrido sulfúrico en el matraz (este calentamiento debe realizarse en campana de extracción debido a que los vapores que se producen son tóxicos). Si no se ha clarificado la solución, agregar 10 ml más de ácido nítrico y repetir la evaporación (se debe tener la seguridad de la eliminación total del ácido nítrico indicada por la claridad de la solución y por la ausencia de humo rojizo en el matraz)

· Enfriar la solución a la temperatura ambiente y diluir cuidadosamente con 50 ml de agua.

· Calentar casi a ebullición para disolver las sales y filtrar a través de un crisol Gooch provisto de un disco de fibra de vidrio de fondo poroso, agregar 50 ml de solución de acetona de amonio caliente al crisol Gooch para disolver el posible precipitado de sulfato de plomo formado y recibir los filtrados en un matraz kitasato.

· Transferir el filtrado a un vaso de precipitados de 250 ml, y ajustar el volumen a 100 ml con agua y proceder a realizar la determinación de plomo en la muestra como sigue.

Determinación de plomo en la muestra 

· Agregar de 10 a 15 gotas de fenolftaleína y neutralizar con hidróxido de amonio 1:1

· Agregar 20 ml de solución de acetato de hidracina o solución de clorhidrato de hidroxi-lamina, calentar en baño maría  de 90 a 955 °C durante 10 min y dejar  enfriar (si se tiene la seguridad de que los elementos estaño, bismuto y talio no están presentes en la muestra, puede omitirse) los siguientes pasos: a) agregar 20 ml  de solución de tartrato de sodio y ajustar el  pH de la solución, aproximadamente a 2.5 con solución de ácido tartárico utilizando potenciómetro, b) transferir la solución  a un embudo de separación,  con porciones de 3 ml de solución  I,  de di-tizona hasta que la capa orgánica tenga un color verde; agitar bien en cada ocasión y separar la capa de cloroformo, la cual se desecha, c) extraer la solución con 2 porciones de 5 ml de cloroformo para eliminar la di-tizona retenida, y desechar las porciones de cloroformo y  d) eliminar los residuos de cloroformo extrayendo con una porción de 5 ml de tetracloruro de carbono y desechar esta capa.

· Agregar 10 ml de solución de tartrato de sodio y 5 gotas del indicador azul de timol (si es necesario, agregar hidróxido de amonio concentrado para hacer que el indicador vire al azul)  y agregar 10 ml de solución de cianuro de potasio.

· Ajustar el pH a 8.5 adicionando hidróxido de amonio 1:1 ó solución de ácido tartárico hasta que el indicador vire al verde.

· Agregar 5 ml de solución II de di-tizona, agitar bien y pesar cuidadosamente la capa de di-tizona a un segundo embudo de separación.

· Hacer extracciones sucesivas en la fase acuosa con porciones de 2 ml de solución II de di-tizona hasta que el color verde persista en la fase acuosa por lo menos en dos extracciones.

· Combinar todos los extractos en el segundo embudo de separación (al analizar varias muestras, debe tenerse cuidado de hacer el mismo número extracciones; debido a que varia la intensidad de color del testigo al aumentar el número de extracciones).

· Agregar 5 ml de tetracloruro de carbono puro al primer embudo de separación y el extracto se recibe en el segundo embudo.

· A los extractos combinados de tetracloruro de carbono, agregar 20 ml de la solución alcalina de cianuro de potasio y agitar (la coloración verde de la di-tizona cambia a la coloración rosa del di-tizonato de plomo, y la solución alcalina acuosa se toma amarillenta, por la formación de sal de di-tizona).

· Pasa  la  capa  de  tetracloruro de carbono a un matraz volumétrico de 50 ml.

· Extraer con porciones de 2 ml de tetracloruro de carbono y combinar todos los extractos en el matraz volumétrico de 50 ml y aforar hasta la marca con tetracloruro de carbono y agitar (se debe tener cuidado que los extractos no arrastren gotas de agua).

· Leer la absorbancia de esta solución con tetracloruro de carbono puro como líquido de referencia, en el espectrofotómetro a una longitud de onda de 520 nm.

CALCULOS

La concentración de plomo se calcula con las siguientes fórmulas:

a) Cálculo   directo

mg de Pb/L   =   A  x    100       

                           B

b) Cálculo de dilución

mg de Pb/L   =   A  x    1000  x    100       

                           B                          C

Donde:

A = Contenido de plomo leído en la curva de calibración, en mg.

B = Volumen de muestra, en ml.

C = Volumen de la alícuota, en ml.

APENDICE

Cuando se tiene la solución I y II de di-tizona ya preparadas se omitirán los incisos correspondientes. En caso contrario se tendrá que seguir los pasos correspondientes, los cuales tienen como objetivo, eliminar la difeniltiocarbodiazona, impureza que presenta la di-tizona. Se recomienda preparar esta solución cada vez que se vaya a usar y no emplearla después de 24 horas de su preparación. 

Estas soluciones deben conservarse en la obscuridad y en refrigeración.    

RESULTADO   
	NUMERO DE MUESTRA
	PROCEDENCIA
	RESULTADO

mg Pb/L
	OBSERVACIONES

	
	
	
	

	
	
	
	

	
	
	
	


CONCLUSIONES

___________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________

____________________________________________________________________________________________________________________________

CUESTIONARIO
1.-  Cual es el método más exacto para determinar y cuantificar plomo en el sedimento seco y húmedo.
2.-  Explique porque se encuentra el plomo en la atmosfera. 

3.-  Que efecto tiene el plomo en los seres humanos.
4.- Cual es el límite de tolerancia del método para que se pueda determinar el plomo en el sedimento húmedo? 5.- Señala los pasos más importantes en la determinación de plomo en una muestra problema desde su conservación.
BIBLIOGRAFIA
	
	


NMX-AA-057-1981. Análisis de aguas (potable, residual y residual tratada), método colorimétrico de prueba de la Di-tizona para Plomo.  
Estándar methds for the Examination of Water, and Wastewater American Public Health Association 1015 Eighten Street N-H-Washington D. C. 18th Edition.

UNIDAD  2.  Características de los Contaminantes del Aire.

PRÁCTICA No. 7 “B”
DETERMINACIÓN DE CROMO HEXAVALENTE EN EL SEDIMENTO SECO Y HUMEDO MÉTODO COLORIMÉTRICO DE LA DIFENÍL CARBAZIDA (NMX-AA-044-SCFI-2001)
INTRODUCCIÓN
Las  sales  de  cromo  hexavalente Cr6+  se  utilizan ampliamente en procesos

Industriales del acero, pinturas, colorantes y cerámicas. Las sales de cromo trivalente se utilizan en la industria textil para colorantes, en la industria de la cerámica y el vidrio, en la industria curtidora y en fotografía. El cromo en sus dos estados de oxidación se utiliza en diversos procesos industriales por tanto puede estar presente en atmosfera como partícula contaminante y formar parte de los sedimentos seco y húmedo.

El estado hexavalente es tóxico para los humanos, los animales y las plantas ya que por ser un metal pesado se deposita en los suelos o se solubiliza por medio de la lluvia ácida. Su efecto en el ser humano es producir cáncer de pulmón cuando se inhala a parte de produce sensibilización en la piel. Sin embargo no se conoce si se produce cáncer por la ingestión de cromo en cualquiera de sus estados de oxidación. En las plantas al ser absorbido en solución en suelos ácidos provoca taponamiento en los conductos capilares por donde se transportan los nutrientes causando deficiencia y la muerte de la misma. 
El cromo hexavalente al encontrarse como partícula en la atmósfera, se deposita en las aguas, contaminándolas, o es arrastrado por la lluvia y depositado en el drenaje mezclándose con las aguas residuales, las cuales de acuerdo a la Norma tienen una concentración máxima permisible de  0.5 mg/l de Cr6+.
La forma más exacta de analizar y cuantificar el cromo hexavalente es por  medio de un equipo de absorción atómica, en el sedimento seco se extrae utilizando una solución de ácido dietilentriaminopenta acético (DTPA) y en el sedimento húmedo se realiza una digestión por calentamiento utilizando ácido nítrico. 
PRINCIPIO DEL MÉTODO

El método se basa en una reacción de óxido reducción donde el cromo hexavalente  reacciona con la 1,5-difenilcarbazida en medio ácido para dar cromita Cr3+ que es menos tóxica  y 1,5-difenilcarbazona de color violeta que se lee en un espectrofotómetro a una   longitud de 540 nm. La intensidad de color es directamente proporcional a la concentración de cromo hexavalente.

OBJETIVO 

Determinar cromo hexavalente (Cr6+) en sedimento seco y húmedo en muestras obtenidas  en ensayos de monitoreo establecidos en el hogar para cuantificar su concentración. 

EQUIPO 
-  Espectrofotómetro 

-  Balanza analítica 

MATERIALES

- Matraz aforado de 100ml
- Matraz erlenmeyer de 250 ml
  -  Papel filtro de poro fino.
  -  Papel indicador de pH.
REACTIVOS Y PATRONES

Todos los productos químicos usados en este método deben ser grado reactivo  analítico, el agua a utilizar debe ser des-ionizada.
- Acetona (C3H6O)

- Ácido nítrico concentrado (HNO3)

- Ácido sulfúrico concentrado (H2SO4)
- Ácido fosfórico concentrado (H3PO4)

- Difenil-carbazida (C13H14N4O)

- Dicromato de potasio (K2Cr2O7)

PREPARACIÓN DE SOLUCIONES

- Difenil-carbazida (C13H14N4O): disolver 0.25 g de 1-5, difenil-carbazida en 50 ml de acetona.  Almacenar en frascos de color  ámbar con tapa recubierta de teflón; esta disolución es transparente al momento de  prepararla, después toma un color amarillo claro. Descartar la disolución  cuando comience a decolorarse, debe conservarse en refrigeración.

-  Disolución madre de Dicromato de potasio (K2Cr2O7) que contiene (500 mg/l) de cromo: Secar aproximadamente 2 g en un horno a una temperatura de 103° a 105°C por 1 h enfriar en el desecador. Pesar en una balanza analítica  141.4 mg de dicromato de potasio seco y  disolverlo  con agua des-ionizada,  aforar a 100 ml  (1 ml de esta disolución es equivalente a 500 µg de Cr 6+). 
- Disolución estándar o patrón de Cr 6+  5 mg/l: Preparar la solución patrón a partir de la solución madre, tomar  una alícuota de 1 ml de la disolución madre y colocarlo en un matraz volumétrico de 100 ml  y aforar con agua  des-ionizada (1 ml de esta disolución equivale a 5.0 µg de Cr6+).
- Solución de ácido sulfúrico  1:1 mezclar cuidadosamente volúmenes iguales de H2SO4  concentrado y de agua en un matraz erlenmeyer.
- Solución de ácido fosfórico al 35%: mezclar 17.5 ml de acido fosfórico concentrado con 32.5 ml de agua des-ionizada en un matraz erlenmeyer.
RECOLECCIÓN, PRESERVACIÓN Y ALMACENAMIENTO DE MUESTRAS
· Se debe tomar un mínimo de 300 ml de muestra en frascos de vidrio.
· Para determinar el Cr6+  disuelto, es necesario filtrar la muestra con papel   filtro de poro fino. Después de la filtración se debe acidificar con ácido  nítrico concentrado (HNO3) hasta un pH < 2.

· Todas las muestras deben refrigerarse a una temperatura de 4°C hasta su  análisis.

· Cuando se sospecha la presencia de hipobromito, per-sulfato o cloruros, las  muestras deben ser analizadas inmediatamente.

· El tiempo máximo de almacenamiento previo al análisis es de 24 h.

PREPARACIÓN DE LA CURVA DE CALIBRACIÓN

A partir de la solución patrón de cromo o disolución estándar de Cr6+ 5.0 μg/ml  tomar diferentes concentraciones y colocarlas en matraces aforados de 100 ml el primer matraz no tendrá solución patrón de cromo ni disolución de difenil-carbazida,  el segundo 2 ml, el tercero  5 ml, el cuarto 10 ml, el quinto 15 ml  y  el sexto 20 ml.  Después transferir a matraces erlenmeyer de 250 ml; agregar 2 ml de ácido sulfúrico 1:1   y  5 gotas de H3PO4 al 35%, posteriormente  agregar 2 ml de solución de difenil-carbazida, mezclar y dejar reposar 10 min para desarrollar el color.

Transferir una alícuota de cada estándar  a la celda y medir su absorbancia a 540 nm con otra celda ajustar a cero con agua.

 Medir la disolución de calibración comenzando con la de menor concentración.

Construir una curva de calibración, graficando la absorbancia leída contra los µg de Cr6+, evaluar la calidad de la curva obtenida Graficar en papel milimétrico colocando en el eje de las abscisas la concentración en µg de Cr6+, y en el eje de las ordenadas la absorbancia.

	Matraz aforado
	ml. de sol. estándar
de 5.0 µg de Cr6+
	µg de Cr6+
	mg de Cr6+
	abs

	1
	0
	0
	0.000
	

	2
	2
	10
	0.010
	

	3
	5
	25
	0.025
	

	4
	10
	50
	0.050
	

	5
	15
	75
	0.075
	

	6
	20
	100
	0.100
	


NOTA.- Para compensar las posibles pérdidas de  Cr6+ durante las operaciones analíticas se debe seguir el mismo procedimiento a las disoluciones estándar de Cr6+ que el que se realiza a la muestra problema.

PROCEDIMIENTO

· La alícuota necesaria para realizar el análisis de la muestra problema  debe estar lo más clara posible, por lo que antes de empezar el método debe filtrarse a través de un papel filtro de poro fino. La alícuota para muestras muy claras debe ser de 100 ml.
· Tratamiento de la muestra (la muestra debe ser acidificada previamente con ácido nítrico concentrado). 
· Desarrollo de color:

· Colocar la alícuota de la muestra problema en un matraz aforado de  100 ml o una alícuota conveniente de acuerdo al contenido de Cr6+ en la muestra  y aforar con agua des-ionizada a 100 ml, si la muestra esta turbia, tomar una lectura de absorbancia previa a la adición de los  reactivo y restar la absorbancia medida previamente al valor de la lectura final. Transferir la muestra a un matraz erlenmeyer de 250 ml.
· Añadir 2 ml de ácido sulfúrico 1:1, 5 gotas de ácido fosfórico al 35% y 2 ml de disolución de difenil-carbazida, mezclar y dejar reposar 10 min para desarrollar el color completamente.

· Ajustar el espectrofotómetro con el blanco de reactivos a cero de absorbancia.

· Medir la absorbancia a 540 nm en la muestra problema.

· Registrar las lecturas de las absorbancias. Determinar los μg de Cr6+ presentes en la muestra problema interpolándolo en la curva de calibración.

CÁLCULOS
Calcular la concentración de la muestra en µg Cr6+ a partir de la ecuación de la recta representada por la siguiente ecuación:

Y = mX + b
Donde:

m =  a  la pendiente 

b = a  la ordenada al origen

Y = a  la absorbancia

X = a  los µg Cr6+
La concentración en mg/l de Cr6+ se calcula con la siguiente ecuación:

mg Cr/L = µg Cr6+ (obtenidos en la curva) / A

Donde:

A = a los ml de muestra original.

Reportar los resultados en mg Cr6+/l, con la precisión correspondiente.

INTERFERENCIAS

· Interfieren   el    vanadio,    titanio y hierro en concentraciones mayores de 5 mg/l, reduciendo la recuperación del cromo del 10-30 %. El hierro en su estado de oxidación bivalente reduce al Cr6+ en una relación molar teórica de 3 moles de Fe (II) por un mol de Cr6+, en pH ácido se favorece la reacción.

· El Cobre en concentraciones mayores de 100 mg/l,   reduce   de    un 20-30 % la recuperación del cromo.

· La reacción con la difenil-carbazida es prácticamente específica para el Cr6+. Las sales de molibdeno hexavalente y de mercurio reaccionarán para formar color con el reactivo, pero las intensidades son mucho más bajas que para el cromo al pH especificado. Pueden tolerarse concentraciones de hasta 200 mg de Mo/l o Hg/l.

· El molibdeno, vanadio y cobre en la muestra pueden causar interferencias. El vanadio interfiere fuertemente, sin embargo en concentraciones de hasta 10 veces las del Cr6+ no causará problemas.

· El Permanganato genera interferencias y el Fe (III) en concentraciones mayores a 1 mg/l  puede producir un color amarillo.

· Las concentraciones de nitritos mayores a 10 mg/L dan resultados bajos de Cr6+.

· Los sulfitos reducen al Cr6+ en un medio ácido dando bajos resultados.

· Se han identificado muestras de matrices diferentes, las cuales producen un complejo de color amarillo-naranja que interfiere con la determinación. En este caso el analista debe evaluar el efecto de la matriz con muestras adicionadas.

· Las muestras con contenido orgánico pueden reducir el cromo (VI) a cromo(III).

· Las interferencias de color y turbiedad pueden contrarrestarse con un blanco de muestra. Este debe preparase igual que la muestra pero sin adicionar la 1,5 difenil-carbazida, la absorbancia del blanco de muestra se resta al de la muestra.

RESULTADO   
	NUMERO DE MUESTRA
	PROCEDENCIA
	RESULTADO

mg Cr6+/l
	OBSERVACIONES

	
	
	
	

	
	
	
	

	
	
	
	


CONCLUSIONES

___________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________

____________________________________________________________________________________________________________________________
CUESTIONARIO
1.-  Cual es el método más exacto para determinar y cuantificar cromo hexavalente en el sedimento seco y húmedo.
2.-  Explique por que se encuentra el cromo en la atmosfera. 

3.-  Que efecto tiene el cromo en las plantas.
4.- Cual es el límite máximo permitido de cromo  en  las aguas residuales?
5.- Señala los pasos más importantes en la determinación de cromo en una muestra problema desde su conservación.
BIBLIOGRAFIA
	
	


NMX-AA-044-SCFI-2001. Análisis de aguas (potable, residual y residual tratada), método colorimétrico de prueba de la Difenil-carbazida para cromo hexavalente.  
Standard methods for the Examination of Water, and Wastewater American Public Health Association 1015 Eighten Street N-H-Washington D. C. 18th Edition.
 DIAGRAMA DE LA PRÁCTICA No. 7 “B”
A. Preparar la muestra problema: si la muestra en su transporte no fue acidificada, hacerlo en el momento del  análisis. Se debe tomar un mínimo de 300 ml de muestra en frascos de vidrio. Filtrar la muestra con papel   filtro de poro fino. Después de la filtración se debe acidificar ácido  nítrico concentrado (HNO3) hasta un pH < 2.

B. A partir de la solución patrón de cromo o disolución estándar de Cr6+ 5.0 µg/ml  tomar diferentes concentraciones y colocarlas en matraces aforados de 100 ml el primer matraz no tendrá solución patrón de cromo ni disolución de difenil-carbazida,  el segundo 2 ml, el tercero  5 ml, el cuarto 10 ml, el quinto 15 ml  y  el sexto 20 ml, aforar con agua des-ionizada a 100 ml.  Después transferir a matraces erlenmeyer de 250 ml y agregar 2 ml de ácido sulfúrico 1:1,   5 gotas de H3PO4 al 35%,  2 ml de solución de difenil-carbazida, mezclar y dejar reposar 10 min para desarrollar el color. Leer la absorbancia a 540 nm.

C. Diagrama de pasos a seguir en la muestra problema.

	- De la muestra preparada tomar una alícuota de 50 a 90 ml y colocarla en un matraz aforado de 100 ml.

- Aforar con agua des-ionizada a 100 ml.

- Transferir la muestra a un matraz erlenmeyer de 250 ml.
	
	-  Agregar a la muestra 2 ml de acido sulfúrico 1:1  
	
	- Posteriormente agregar 5 gotas de ácido fosfórico al 35%


	
	
	· Leer  la absorbancia en un espectrofotómetro a  una longitud de onda de 540 nm. 
	
	· Por ultimo 2 ml de difenil-carbazida.

· Dejar reposar 10 min para generar color (rosa).

 


	
	CALCULOS

mg Cr/L = µg Cr6+ (obtenidos en la curva) / A

donde:

A = a los ml de ALICUOTA
Recordar que: 

1 mg  =  1000 µg

1 L  =  1000 ml

El resultado debe ser expresado en  mg/l 


UNIDAD  2.  Características de los Contaminantes del Aire.

PRÁCTICA No. 8 
MUESTREO DE GASES CONTAMINANTES EN FUENTES FIJAS
INTRODUCCIÓN
Siempre que en nuestro planeta se utilice cualquier clase de energía, existe la posibilidad de una contaminación residual. Esta contaminación puede tomar la forma de un gas, de un líquido o un sólido y puede provenir de fuentes inorgánicas u orgánicas. Gran parte de la contaminación que experimentamos es causada por procesos naturales asociados con la actividad humana. 
El ser humano, en sus actividades emite contaminantes los cuales son asimilados generalmente en el aire, la tierra o los cuerpos de agua. Cuando las descargas son en el aire estos contaminantes son dispersados en el ambiente; normalmente no disminuyen en cantidad. Más aún, la química del aire puede aumentar la toxicidad de un contaminante. El aire debido a fuerzas naturales, puede distribuir la contaminación sobre grandes áreas geográficas y por consiguiente esto se vuelve un problema de interés global.

Dado que cualquiera actividad en este planeta puede presentar alguna contaminación, las decisiones deben tomarse para proteger el ambiente en el que el aire, el agua, o la tierra puedan asimilar el contaminante particular del que se trata. Antes de que esto se deba discernir, es necesario conocer las características de los contaminantes, tanto en lo que se refiere a su calidad como a su cantidad. Un contaminante puede ser de naturaleza orgánica o inorgánica, microscópica o macroscópica, corrosiva o tóxica o puede tener cualquier combinación de otras características por lo que es necesario  determinar la concentración y variabilidad de estos contaminantes.
Por consiguiente, para controlar la contaminación del ambiente deben considerarse dos aspectos principales las características del contaminante y las características naturales del medio en el cual se van a descargar. En la mayoría de los países se ha reglamentado las descargas de la contaminación en el ambiente para fines de protección.

Para capturar los contaminantes producidos por fuentes fijas y móviles se tienen diversas formas de cómo capturarlos y monitorearlos, dependiendo del gas de que se trate, el medio económico y las tecnologías aplicadas. Los gases contaminantes serán controlados capturándolos de la fuente que los está emitiendo para disminuir en lo posible su emisión en el medio ambiente, con lo que se tendría un sistema de control y la generación de otros como los contaminantes secundarios que pueden ser más peligrosos.   
OBJETIVO

Establecer un ensayo en el hogar para obtener muestra de gases tóxicos de una fuente fija.
MATERIAL

· Mapa de la ubicación del  sitio de monitoreo de la fuente generadora del gas.
· Medio metro de tela (de preferencia manta)
REACTIVOS

· Solución de amoniaco.  

EQUIPO

· Chimenea 
PROCEDIMIENTO
Se seguirán las siguientes etapas en la planeación del muestreo:

· Estudio de gabinete I: Diseñar una hoja de toma de datos  que contenga número de muestra, localización del sitio de monitoreo, fecha de la toma de la muestra,  hora  y nombre del tomador de los datos.

· Estudio de campo II: Solamente se  programará la toma de un solo muestreo (evento puntual del tiempo que se encuentre encendido el boiler) del gas en la salida de la chimenea.

· Los sistemas de monitoreo de los gases tóxicos deberán ser recolectados en el filtro colocado en la salida de la chimenea (el filtro tiene que tener el tamaño de la salida de la chimenea el cual debe ser impregnado con la solución de amoniaco).
· Estudio de gabinete III: Recopilación de información de datos tomados en el campo, para obtener  la muestra que será analizada en el laboratorio.

· Discusión de los resultados obtenidos en forma grupal y conclusión por equipo (exclusivamente los obtenidos en el campo.

· Obtener un informe en equipo presentando los resultados en forma de tabla comparativa.

BUSCA  LA SIGUIENTE INFORMACIÓN

Obtén  información actualizada utilizando cualquier fuente de comunicación de donde se cuenta con sistemas de control de contaminantes gaseosos en industrias (fuentes fijas),  en el Distrito Federal y Estado de México. 

BIBLIOGRAFÍA

E. Roberts Alley & Associates, Inc. 2001. Manual de Control de la Calidad del Aire. McGRAW-HILL Interamericana Editores, S. A. de C. V. 
FECHA DE INICIO DE LA TOMA DE DATOS: __________________

OBJETIVO
Establecer  un ensayo en el hogar donde se obtenga una muestra problema de  un gas tóxico, la cual será analizada  en el laboratorio de monitoreo y calidad del aire  

MATERIAL 
· Tela de manta
· Frascos de vidrio o plástico

· Unas  pinzas de depilar 
· Formato para toma de datos

· Pluma

REACTIVOS

· Solución de amoniaco

EQUIPO

· Tubo de la Chimenea
PROCEDIMIENTO

En un estudio de recolección de gases tóxicos en el hogar se  programan las siguientes actividades:

A. ANTECEDENTES  (0.5 PUNTOS)

· Estudio de gabinete I  

Buscar información relacionada con métodos de monitoreo o captura de gases, parámetros que intervienen en su dispersión y efecto en las plantas y en la salud humana.
Diseñar una hoja de toma de datos  que contenga, localización del lugar de monitoreo de los gases como: delegación, colonia,  calle y altura de la chimenea, diámetro, etc.,  además la  fecha de emisión del gas capturado, número de bese que es utilizada la chimenea,  y nombre del tomador de los datos.

B. METODOLOGÍA QUE SE APLICARÁ EN EL ANSAYO ( 0.5 PUNTOS)

· Estudio de campo II  

a. Durante 7 días se recolectará diariamente una muestra de gases en el filtro colocado en la salida de la chimenea y se colocará en un recipiente de cristal, así como los  parámetros involucrados en su dispersión como son: los mencionados anteriormente.

b. Los sitios de muestreo de las partículas se localizarán en los techos de las casas (se pondrán los datos de localización en la hoja de toma de datos).

c. La hora de toma de la muestra y de datos será la propuesta por el alumno. 

d. Si se cuenta con normas que mencionen muestreo de gases tóxicos capturados en fuentes fijas  agregarlas en el cuadro de toma de datos.

e. Las muestras obtenidas será colocada en recipientes diferentes.

C. RESULTADOS (mediciones diarias) (1.5 PUNTOS)

· Estudio de gabinete III 

Llenar el cuadro con los datos obtenidos diariamente (trabajo de campo). 

Nombre: _____________________________________________________

Delegación:________________  Colonia: _______________  Calle: _________

Altura de la chimenea: __________________  Hora de la recolecta: ________

	DÍA
	FECHA
	PARÁMETROS
	Tipo de filtro
	OBSERVACIONES

	
	
	Se utilizo
	Número de veces en el día
	Tiempo de emisión de cada evento
	
	

	
	
	SI
	NO
	
	
	
	
	
	
	
	

	1
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	2
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	TOTAL OBTENIDO
	
	


Cuadro de resultados por equipo (datos obtenidos del promedio o sub-total de cada uno de los integrantes del equipo)

GRUPO: ______________________          No. de EQUIPO:  ______________        

	NOMBRE DEL ALUMNO
	
	
	Tiempo de emisión 

	
	Número de muestras por día

	Número de muestras a la semana

	

	
	
	
	DÍA
	
	SEMANA

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	PROMEDIO  TOTAL

POR EQUIPO
	
	


1. DISCUSIÓN E INTERPRETACIÓN DE RESULTADOS (en equipo en el salón de clases) (0.5 PUNTOS)

2. CONCLUSIONES (0.5 PUNTOS)
3. RECOMENDACIONES (0.5 PUNTOS)
4. BIBLIOGRAFIA SITADA (0.5 PUNTOS)
5. BIBLIOGRAFÍA CONSULTADA (documental o electrónica)

6.  OBTENER UN INFORME (en equipo presentando los resultados en forma de tabla comparativa y cada uno de los puntos que se indican en el ensayo).

UNIDAD  2. Características de los contaminantes del aire.
PRÁCTICA No. 9 “A”
DETERMINACIÓN DE CONCENTRACIÓN DE MONOXIDO  DE CARBONO (CO)
INTRODUCCIÓN

En el mundo actual el contaminante que más abunda es el monóxido de carbono (CO), se calcula que la cantidad producida es igual al conjunto de todos los demás contaminantes producidos.

El monóxido de carbono es un gas incoloro, inodoro, que se combina preferentemente con la hemoglobina de la sangre bloqueando el sistema de transporte de oxígeno del cuerpo. Si la concentración es bastante elevada, el cuerpo se asfixia rápidamente, pero a bajas concentraciones se produce una ligera pérdida de la coordinación o de los reflejos.
La fuente principal de monóxido de carbono es la combustión incompleta de combustibles carbónicos, que tienen lugar cuando no hay suficiente tiempo ni oxígeno para que se convierta  completamente a bióxido de carbono. En forma natural los volcanes, los incendios forestales también desprenden CO, las plantas producen cantidades mínimas del proceso de descomposición de las moléculas de clorofila.
OBJETIVO

Determinar la concentración de CO en una muestra problema obtenido en la zona Metropolitana de la Ciudad de México para comparar la calidad del aire con los límites permisibles de las normas nacionales vigentes.

EQUIPO, MATERIAL Y REACTIVOS 

· Analizador de gases.

· Sonda de muestreo.

· Medio filtrante.

· Bureta.

· Dispositivo para succión, burbujeo y medición de los gases muestreados.

· Dispositivo para medir los volúmenes de gases obtenidos.

· Solución ácida de cloruro cuproso (CuCl) 

· Mapa de la ubicación del  sitio de monitoreo de la fuente generadora del gas.

PROCEDIMIENTO

1) Preparación de soluciones.

Solución ácida de Cloruro Cuproso   (CuCl): se pesan 12 g de cloruro cuproso y se disuelven en 200 ml de ácido clorhídrico concentrado a 30% aproximadamente.

2) Muestreo

a) Se toman los gases del punto de muestreo (E) ver diagrama adjunto, por medio de un tubo con un diámetro interior de aproximadamente 6 mm y longitud suficiente para penetrar en la corriente de gases, se obtiene una muestra representativa de los mismos y se conducen al equipo analizador.


   


Donde:
E = Fuente de emisión.

F = Medio filtrante.

M = Medición de volumen de muestra.

AS = Absorción selectiva.

L = Lectura (directa o indirecta).

A = Atmósfera.

b) Se coloca el aparato en una posición cercana al punto de muestreo como lo permitan las condiciones de operación.

c) Para evitar el paso de partículas sólidas, la muestra se hace pasar a través de un medio filtrante (F).

d) Se toma el volumen de muestra (M) por analizar evitando la entrada de aire de acuerdo al siguiente procedimiento:

1. Se toma el volumen de la muestra accionando 18 veces la perilla (bomba globo de hule).

2. Se desconecta el dispositivo de muestreo del instrumento. Se invierte tres veces sucesivas el instrumento permitiendo la absorción de gas.

3. Se coloca el instrumento a 45 grados de inclinación para escurrimiento total del reactivo.

4. Se coloca en posición vertical y se toma la lectura en la parte inferior del menisco.

5. La lectura observada corresponde al porcentaje en volumen del gas absorbido por el reactivo correspondiente.

e) Se pone en contacto la muestra del gas con la solución de cloruro cuproso hasta absorción completa (AS: ver diagrama anexo).

f) Se determina el porcentaje de monóxido de carbono por lectura directa o indirecta (L).

3.  Determinación del monóxido de carbono (CO).

· Se procede en la misma forma que en la determinación del bióxido de carbono, pero utilizando como reactivo la solución de cloruro cuproso.

· Se determina el porcentaje de monóxido de carbono en la misma forma que en la obtención de bióxido de carbono.

RESULTADOS Y CONCLUSIONES

A) Determinar el porcentaje de monóxido de carbono en forma indirecta.

B) Determinar el porcentaje de monóxido de carbono en forma directa.

C) En base a los resultados obtenidos realizar las conclusiones pertinentes.

CUESTIONARIO

1) Mencione 5 fuentes principales de producción de monóxido de carbono.

2) Escribe 2 métodos para determinar el CO en base húmeda.

3) Escribe brevemente que otros efectos provoca el CO en el ser humano aparte de la falta de oxigeno.

4) Escribe 5 características que presenta el monóxido de carbono.

5) Escribe como se produce la reacción del monóxido de carbono cuando en forma natural.
BIBLIOGRAFIA

· Dirección general de Normas, Norma Oficial Mexicana NOM-AA-035-1976
· La industria y la contaminación del aire R. D. ROSS. Editorial Diana.

· Contaminación del aire. W. Strauss y S. J. Main Waring. Ed. Trillas.  

UNIDAD  2. Características de los contaminantes del aire.

PRÁCTICA No. 9 “B”
DETERMINACIÓN DE CONCENTRACIÓN DE BIOXIDO DE CARBONO (CO2)

INTRODUCCIÓN

Los problemas más serios de contaminación pueden surgir no de gases reactivos, sino de emisiones no reactivas, como el dióxido de carbono, el cual no tiene ninguna intención nociva con el sistema viviente.
El más discutido de los efectos de larga duración es el causa la cambiante concentración del dióxido de carbono procedente de las combustiones ya que los últimos 50 años ha habido un aumento hasta casi del 10% en zonas urbanas y se espera que la tendencia continúe. Tal información es de importancia considerable debido a que el incremento de temperatura se asocia con un aumento en las concentraciones del CO2 y el llamado efecto invernadero.

El CO2 es un gas muy venenoso y tóxico en concentraciones elevadas que se producen por el desecho tecnológico, respiración animal, volcanes, etc. y por otro lado es imprescindible para la vida en el planeta por lo tanto es importante determinar la concentración.

OBJETIVO

Realizar la determinación en una muestra problema con base en la normatividad vigente para detectar su concentración en gases de combustión.

EQUIPO, MATERIAL Y REACTIVOS

· Analizador de gases.
· Sonda de muestreo.
· Medio filtrante.
· Bureta.
· Dispositivo para succión, burbujeo y medición de los gases muestreados.
· Dispositivo para medir los volúmenes de gases obtenidos.
· Solución de hidróxido de potasio (KOH) o hidróxido de sodio  (NaOH).

PROCEDIMIENTO

1.  Preparación de soluciones.

a) Solución de hidróxido de potasio (KOH): se pesan 66 miligramos de KOH y se disuelven en 200 ml de agua des-ionizada.

· Muestreo.

a) Se toman los gases del punto de muestreo (E) ver diagrama adjunto, por medio de un tubo con un diámetro interior aproximado de 6 mm y longitud suficiente para penetrar en la corriente de gases, se obtiene una muestra representativa de  los mismos y se conducen al equipo analizador.


   


Donde:
E = Fuente de emisión.

F = Medio filtrante.

M = Medición de volumen de muestra.

AS = Absorción selectiva.

L = Lectura (directa o indirecta).

A = Atmósfera.

b) Se coloca el aparato en una posición tan cercana al punto de muestreo como lo permitan las condiciones de operación.

c) Para evitar el paso de partículas sólidas, la muestra se hace pasar a través de un medio filtrante (F).

d) Se toma el volumen de muestra (M) por analizar evitando la entrada de aire de acuerdo al siguiente procedimiento:

1. Se toma el volumen de muestra accionando 18 veces la perilla (bomba globo de hule).

2. Se desconecta el dispositivo de muestreo del instrumento. Se invierte tres veces sucesivas el instrumento permitiendo la absorción de gas.

3. Se coloca el instrumento a 45 grados de inclinación para escurrimiento total del reactivo.

4. Se coloca en posición vertical y se toma la lectura en la parte inferior del menisco.

5. La lectura obtenida corresponde al porcentaje en volumen del gas absorbido por el reactivo correspondiente.

e) Se pone en contacto la muestra del gas con la solución de cloruro cuproso hasta absorción completa (AS: ver diagrama anexo).

f) Se determina el porcentaje de monóxido de carbono por lectura directa o indirecta (L).

· Determinación de bióxido de carbono (CO2).

a) Se pone en contacto la muestra de gas con la solución de hidróxido de potasio o de sodio, hasta absorción completa (AS).

b) Se determina el porcentaje de bióxido de carbono por lectura directa o indirecta (L).

RESULTADOS Y CONCLUSIONES

A) Determinar el porcentaje de bióxido de carbono en forma indirecta.

B) Determinar el porcentaje de bióxido de carbono en forma directa.

C) En base a los resultados obtenidos realizar las conclusiones pertinentes.

CUESTIONARIO

1. Mencione 5 fuentes principales de producción de bióxido de carbono.

2. Escribe dos métodos para determinar el CO2 en base húmeda.

3. Describe brevemente que otros efectos provoca el CO2 en el ser humano aparte de de la falta de oxigeno.

4. Escribe cinco características que presente el bióxido de carbono.

5. Escribe como se produce la reacción del bióxido de carbono cuando su generación es de forma natural.

BIBLIOGRAFIA

· Dirección general de Normas, Norma Oficial Mexicana NOM-AA-035-1976.

· La industria y la contaminación del aire R. D. ROSS. Editorial Diana.

· Contaminación del aire. W. Strauss y S. J. Main Waring. Ed. Trillas.  

UNIDAD  2. Características de los contaminantes del aire.

PRÁCTICA No. 10

DETERMINACIÓN DE CONCENTRACIÓN DE METANO (CH4) o OZONO (O3)
INTRODUCCIÓN

El biogás es una mezcla de gases cuyos principales componentes son el metano (CH4) y el bióxido de carbono (CO2), el cual se produce como resultado de la fermentación de la materia orgánica en ausencia de aire, por la acción de un grupo de microorganismos anaerobios y mesofílicos.

Cuando esta mezcla de gases se produce en forma natural, se le llama “gas de los pantanos”,  en 1808 Sir Humphney Davy colecta el metano e inicio la experimentación que puede considerarse como el principio de la investigación para la obtención del gas.

En la naturaleza se encuentra una gran variedad de residuos orgánicos a partir de los cuales puede obtenerse biogás, entre ellos se encuentran: los desechos provenientes de los animales domésticos como vacas, cerdos y aves,  excretas humanas, residuos vegetales como pajas, pastos,  hojas secas y basuras domesticas.

El metano es un gas combustible, incoloro, inodoro, cuya combustión produce una llama azul.

El biogás con alto contenido de metano, es una fuente de energía que puede usarse para cocinar, iluminar, generar calor, operar maquinaria agrícola, bombear agua o generar energía eléctrica.

OBJETIVO

Que el alumno, aprenda a manejar los desperdicios que se obtienen en su casa principalmente los orgánicos,  con la finalidad de obtener materia orgánica (composta)  y a la vez gas metano, siendo este utilizado como combustible.

 REACTIBOS,  APARATOS  Y  MATERIALES

REACTIVOS

· Cal

· Residuo animal, vegetal, basura, etc. (todo tiene que ser de origen orgánico)

· Acetato de sodio CH3COONa

· Cal sodada  NaOH 

APARATOS

· Un  generador

· Mechero

· Soporte universal

· Pinzas para tubo generador 

MATERIALES

· Bote  de basura con tapa

· Manguera

· Tina

· Tubo generador 

· Tapón para tubo generador

PROCEDIMIENTO

Obtención por medio de residuos orgánicos

 Coloca el residuo orgánico en un bote o hoyo

· Tapa el bote

· El bote puede ser de diferente tamaño (bote de basura)

· Agrega agua a capacidad de campo

· Dependiendo del tamaño se dejará fermentar (tiempo)

· Cuando el material sea de color negro se para la fermentación (obtener  materia orgánica)

· Esta puede ser utilizada en la producción de plantas

· Al mismo tiempo y durante la fermentación se obtendrán  dos gases principales que son: metano y dióxido de azufre.

Obtención química del metano

· Mezcla  5 g de acetato de sodio hidratado

·  Agrega  5 g de cal sodada

· Pasa la mezcla al tubo generador

· Calienta a fuego lento 

REACCIONES 


RESIDUO ORGANICO:   
                M.O.  +  Fermentación anaerobia                    CH4    +  SO2    +   CO2
REACCION QUIMICA  OBTENCION:  
            CH3COONa  +  NaOH                         CH4    + Na2CO3
REACCION  DE COMBUSTION:    
                                    CH4  +  2O2                 CO2  +  2H2O

CUESTIONARIO                                               

1. Cuáles son las formas para obtener el metano.

2. Como podemos probar que obtenemos el gas metano.

3. Que material se necesita para obtener el metano por medio de residuos orgánicos.

4. Cuáles son las ventajas de obtener el metano por medio de una fermentación.

5. Diseñe la forma de utilizar el gas en su hogar.

BIBLIOGRAFIA
Morrison y Boyd   1990. Química orgánica. Fondo educativo interamericano.

UNIDAD  2. Características de los contaminantes del aire.

PRÁCTICA No. 11 “A”
DETERMINACIÓN DE CONCENTRACIÓN DE DIÓXIDO DE NITRÓGENO (NO2) Método TGS-ANSA-EPA
INTRODUCCIÓN

El dióxido de nitrógeno y su control como contaminante presenta un dilema ya que las medidas para disminuir las emisiones de gases como CO y hidrocarburos (HCs) , incrementan la combustión aumentando el contenido de los óxidos  de nitrógeno, al  elevarse las temperaturas en las cámaras de combustión se favorece la formación de NO2. Como ya se ha visto, la eficiencia de la combustión puede mejorar usando mezclas pobres de aire-combustible. Por otra parte, los óxidos de nitrógeno pueden reducirse significativamente usando mezclas ricas de aire-combustible. Estás mezclas ricas resultan en temperaturas más bajas en la cámara de combustión y disminuye la emisiones de este gas tóxico, pero las emisiones de CO y HCs se incrementan.

Se debe estar monitoreando este gas ya que por el  problema  de poderlo controlar puede causar daños irreversibles de efectos en la salud, plantas y atmósfera.    
OBJETIVO

Aplicar el método TGS-ANSA-EPA que determina el dióxido de nitrógeno como contaminante primario de la atmósfera para detectar su concentración.

EQUIPO, MATERIAL Y REACTIVOS

1.    Equipo adecuado para el muestreo.

Las líneas de muestreo deben ser de teflón o tubo de vidrio con un embudo de teflón o de vidrio invertido para prevenir la entrada de agua de lluvia.

Burbujeador: de polipropileno y de 164 mm de largo X 32 mm de diámetro, con 2 tapones de polipropileno (no deben usarse tapones de hule). El tubo de vidrio del burbujeador debe ser de 8 mm de diámetro, 152 mm de largo y terminado en punta, a una distancia de 6 mm del burbujeador. Asegurarse que no haya fugas en el equipo.

Trampa para humedad: de polipropileno y de las mismas dimensiones que el burbujeador. El tubo de vidrio también de las mismas dimensiones que el burbujeador pero sin terminar en punta. Esta unidad se empaca con sálica gel o fibra de vidrio para atrapar la humedad y proteger el orificio critico. La trampa se debe empacar nuevamente cada vez que se vaya utilizar.

Filtro de membrana: de 3 cm de diámetro y tamaño de poro de = 0.8 a 2.0 micras. Debe ser remplazado después cada 10 muestras colectadas.

Controlador de flujo (orificio crítico): se utiliza una aguja hipodérmica del número 27, se debe calibrar antes de utilizarla, debe ser un flujo entre 180 y 220 cm3/min.

Bomba de vacio capaz de mantener 0.6 atmósferas (450 Torn), a través del controlador de flujo.

Medidor de flujo estándar: se utiliza un medidor húmedo, un burbujometro, etc.

Espectrofotómetro para trabajar a 550 nm con celdas

2.     Material para el análisis

· 6 matraces aforados de 1000 ml

· 6 matraces aforados de 250 ml

· 6 matraces aforados de 200 ml

· 12 matraces aforados de 100 ml

· 3 pipetas volumétricas de 50 ml

· 3 pipetas volumétricas de 20 ml

· 3 pipetas volumétricas de 10 ml

· 6 pipetas volumétricas de 5 ml

· 6 pipetas volumétricas 2 ml

· 6 pipetas volumétricas de 1 ml

· 3 pipetas graduadas de 3 ml

· 3 pipetas graduadas de 1 ml

· 25 tubos de ensayo de 150 mm de largo por 20 mm de diámetro

3. Reactivos para el muestreo

· Agua destilada

· Tri-etanolamina

· o-metoxifenol, conocido también con el nombre de guayacol, pf. 27-28°C.

· Meta-bisulfito de sodio.

· Reactivo absorbente: disolver 20 g de trietanol-amina, 5g de o-metoxi-fenol y 0.25g de meta-bisulfito de sodio en ese orden, en 500 ml de agua destilada agitar hasta completar solución en un matraz aforado de 1000 ml con agua destilada. Esta solución debe presentar coloración. Guardar la solución preparada en un frasco color ámbar con tapón esmerilado es estable hasta por tres semanas.

· Reactivos para el análisis

· Sulfanil-amida    pf. 165-167°C.

· Ácido 8-anil-l-naftalen sulfónico, sal de amonio (ANSA). Peso molecular 316.38, contenido de humedad 2-3%.

· Peróxido de hidrogeno al 30%.

· Metanol absoluto.

· Ácido clorhídrico concentrado.

Preparación de reactivos

Solución de sulfanil-amida: pesar 20g de sulfanil-amida  y pasarla a un matraz de 100 ml que contenga 50 ml de agua destilada. Agregar lentamente 33 ml de ácido clorhídrico concentrado, y llevar al aforo con agua destilada. Mezclar adecuadamente. Está solución es estable por cuatro semanas.

Solución de ANSA: pesar exactamente 1g de ANSA y disolver en 50 ml de metanol absoluto, pasarlo a un matraz aforado de 100  ml y llevar al aforo con metanol absoluto mezclar adecuadamente. Está solución es estable por tres semanas si se guarda en un lugar obscuro, y a baja temperatura. 

Solución de peróxido de hidrógeno: pipetear 0.2 ml de agua oxigenada (H2O2) al 30% y pasarla a un matraz aforado de 250 ml, llevar al aforo con agua destilada. Está solución es estable por un mes si se guarda en el refrigerador y se protege al acción de la luz.

Preparación de solución estándar

Solución de nitrito de sodio NaNO2 (stock): pesar una cantidad de nitrito de sodio desecado, pasarlo a un matraz aforado de 1000 ml y llevar al aforo con agua destilada. La solución debe contener 500 µg/ml.

La cantidad de NaNO2 se calcula por medio de la siguiente fórmula:

G = 1,500  X  50

           A

En donde:

G = a cantidad de NaNO2 en gamos. 1500 factor gravimétrico de conversión.

A = concentración de NaNO2 (debe ser de 97% mínimo).

Está solución es estable si se guarda en el refrigerador.

Solución de trabajo estándar de nitrito de sodio (10µg NO2=/ml): pipetear 5 ml de la solución stock de nitrito de sodio y pasarlo a un matraz aforado de 250 ml, llevar al aforo con reactivo absorbente. Está solución se debe preparar cada vez que se vaya a utilizar.

Principio básico del método

El gas que contiene dióxido de nitrógeno es conectado en un burbujeador y se pasa a través de una solución de trietanol-amina, o-metoxi-fenol, y metabisulfito de sodio. La concentración de ion nitrito NO2= producido durante el muestreo se determina colorimétricamente, haciendo reaccionar el ion nitrito con sulfanil-amina, y la sal ácida de amonio del ácido 8-anilino-l-naftalensulfonico y midiendo la absorbancia del colorante azo a 550 nm.

El método es aplicado a muestreos integrados de dióxido de nitrógeno en aire-ambiente. Las muestras colectadas se transfieren al laboratorio para su análisis.

El intervalo nominal del método es de 15 a 750 µg de NO2/m3 (0.008 - 0.4 ppm). La amplitud del análisis es de 0.025 -  4.0  µg de NO2/ml, se sigue la ley de Beer en este intervalo (0 – 2.0 unidades de absorbancia).

Bajo condiciones especificas de muestreo, para 50 ml de solución absorbente con un gasto de muestreo de 200 cm3/min en 24 hrs y una eficiencia de muestreo de 0.93, este método es aplicable para concentraciones entre 5  µg y 570 µg de NO2/m3 (0.003 – 0.4 ppm).

El límite de de detección del método es de 15  µg de NO2/m3 (0.008 ppm).

Para una concentración de 100   µg de NO2/m3 de NO2, los siguientes contaminantes, en los niveles indicados no interfieren: amoniaco 205  µg/m3 (0.29 ppm); monóxido de carbono 154000 µg/m3 (134 ppm); formaldehido 750 µg/m3 (0.61 ppm); oxido nítrico 734 µg/m3 (0.60 ppm); fenol 150 µg/m3 (0.04 ppm); ozono 400 µg/m3 (0.2 ppm) y bióxido de azufre 439 µg/m3 (0.17 ppm).

La desviación estándar es de 7 µg/m3 (0.004 ppm)  a 12 µg/m3 (0.006 ppm) para un intervalo de 50  µgNO2/m3 (0.27 – 0.6 ppm).

Las muestras colectadas son estables por tres semanas a temperatura ambiente. Las muestras almacenadas se deben tapar herméticamente para prevenir la absorción de NO2 de la atmósfera.

PROCEDIMIENTO

Calibración

1. Medidor de flujo: calibrar el medidor de flujo (orificio crítico) con un medidor húmedo de flujo, un burbujometro, o algún otro instrumento. Se calibra en cm3/min estándar (corregido a 25°C y 760 torn).

2. Burbujeando: pipetear 50 ml de agua destilada en el burbujeador, marcar en el lugar del aforo con cinta adhesiva.

3. Espectrofotómetro.

4. Curva de calibración: pipetear 0.0, 1.0, 2.0, 5.0, 10.0, 15.0 y 20.0 ml de solución de trabajo estándar de nitrito de sodio en matraz aforado de 100ml y llevarlos al aforo con solución absorbente. Se tendrá soluciones concentradas de 0.0, 0.1, 0.2, 0.5, 1.0, 1.5 y 2.0   µgNO2/ml respectivamente.

5. Medir la absorbancia para cada estándar de calibración.

6. Graficar las lecturas de absorbancia, contra concentración en   µgNO2/ml y se debe obtener una línea recta con una pendiente de 0.50 ± 0.02 unidades de absorbancia sobre µgNO2/ml. Si las muestras exceden los valores de absorbancia en el punto más alto de la curva de calibración y si ese valor de absorbancia está dentro de la escala del Espectrofotómetro, se puede ampliar la curva de calibración incluyendo estándares más concentrados. Si un valor más alto de absorbancia esta fuera de la escala del aparato, se deben diluir las muestras con reactivo absorbente hasta que el valor de la absorbancia este dentro de los valores de la curva de calibración. 

Recolección de la muestra problema
· Ensamblar el equipo de muestreo, en el sitio seleccionado, todas las conexiones deben ser de vidrio o de polipropileno.

· Agregar exactamente 50 ml de la solución absorbente al burbujeador calibrado.

· Desconectar el embudo y conectar el medidor de flujo calibrado, mida el flujo antes de empezar a muestrear y anótelo como Fi. Si el flujo no está entre 180 y 220 cm3/min, revise el sistema para ver si no hay fugas, o remplace el orificio critico. Empiece a muestrear sólo si se tiene ese gasto.

·  Muestrear 24 hrs, anotar el tiempo exacto en minutos como ts.

· Medir el gasto después de terminado el muestreo, anotarlo Ff.

· Llevar las muestras colectadas al laboratorio para su análisis.

Análisis de las muestras problema

· Si la muestra perdió volumen por evaporación durante el muestreo, agregar agua destilada hasta que el volumen alcance la marca de calibración en el burbujeador. Mezclar adecuadamente.

· Pipetear 5 ml de muestra en un tubo de ensayo. Agregar 0.5 ml de solución de peróxido de hidrógeno agitar 15 s, agregar 2.7 ml de solución de sulfanil-amina agitar 30 s, agregar 3 ml del reactivo ANSA y agitar 30 s.

PRECAUCIONES:   el reactivo ANSA no debe agregarse después de 6 min, de haber agregado la solución de sulfanil-amida. Los intervalos de tiempo muy grandes dan valores de Absorbancia menores.

· Preparar el banco reactivo, en la misma forma, pipeteando 5 ml de reactivo absorbente.

· Medir la Absorbancia de cada muestra y el blanco a 550 nm contra agua destilada. La lectura de la Absorbancia se puede hacer dentro de los siguientes 40 min, después de haber agregado el reactivo de ANSA.

· Determinar los  µg de NO2/ml de la curva de calibración. Cuando se utiliza un espectrofotómetro con una escala de absorción vacía de 0 a 1, las muestras con una Absorbancia mayor de 1.0 deben ser analizadas tomando una alícuota de ellas y diluyéndolas con reactivo absorbente.

RESULTADOS Y CONCLUSIONES

Volumen de aire: calcular el volumen de aire muestreado como sigue.

V = Fi  +  Ff   X  ts  X  10-6  

            2

En donde:

V = volumen de aire muestreado, m3.

Fi = flujo de aire antes del muestreo, cm3/min.

Ff = flujo de aire al final del muestreo, cm3/min.

Ts = tiempo de muestreo, min.

10-6 = conversión de cm3 a m3. 

Concentración de NO2  en la muestra analizada. Determinar  los µg de NO2/ml de la curva de calibración.

Concentración de NO2 en el aire muestreado.

µg de NO2/m3 = µg de NO2/ml   X  50  X  D
                                       V  X  0.93

En donde:
µg de NO2/ml = concentración de NO2 =  en la muestra analizada.
50 = volumen de solución absorbente, ml.

V = volumen de aire muestreado m3.

0.93 = eficiencia del muestreador (93%).

D = factor de dilución (D = 1, no dilución; D = 2 dilución 1:1, etc.)
La concentración de NO2 puede calcularse en ppm como sigue:

ppm NO2 =  µg de NO2/m3  X  5.32  X  10-4   
CUESTIONARIO

1.  Mencione cinco fuentes principales de producción de dióxido de nitrógeno.

2.  Escribe dos métodos para la determinación de dióxido de nitrógeno tierra húmeda.

3.  Describe brevemente que otros efectos provoca el NO2 en el ser humano.

4.  Escribe cinco características que presenta el dióxido de nitrógeno.

5. Escribe como se produce la reacción de dióxido de nitrógeno cuando se genera en forma natural.

BIBLIOGRAFIA

· La industria y la contaminación del aire R. D. Ross. Editorial Diana.

· Métodos TG5-ANSA-EPA.
UNIDAD  2.  Características de los Contaminantes del Aire.

PRÁCTICA No. 11 “B“
DETERMINACIÓN DE NITRÓGENO TOTAL (MÉTODO MODIFICADO DE KJELDAHL)  

INTRODUCCIÓN

El nitrógeno es uno de los elementos esenciales para el crecimiento de las plantas, pocas veces se encuentra presente en cantidades suficientes en el suelo para satisfacer las necesidades de los cultivos, por lo que se pueden adicionar como fertilizantes o substratos que contengan materia orgánica en exceso. El alto costo de los fertilizantes hace que los cultivos sean más caros por lo que se recomienda utilizar residuos orgánicos alternativos que tienen menor costo por encontrarse cerca y ser desperdicios de algunos procesos  industriales.

La mayor parte del nitrógeno se encuentra en forma proteica ya que contiene moléculas con  grupos amino (C-NH2), que son los que contienen el nitrógeno.

OBJETIVO

Determinar el contenido de nitrógeno total de una muestra de suelo y residuo orgánico utilizando el método de macro- Kjeldahl modificado.

MATERIALES

· Matraz Kjeldahl  de 800 ml

· Matraz Erlenmeyer de 500 ml

· Vaso de precipitados de 300 ml

· Probeta de 100 ml

REACTIVOS

· Acido sulfúrico concentrado 98 %

· Mezcla digestora,  (1  g de CuSO4  y  10 g  de Na2SO4).  Se mezclan el sulfato de cobre y de sodio en un mortero para homogenizar los dos componentes y después se guarda en un frasco de boca ancha perfectamente seco.   

· Granalla de zinc o zinc de 30 mallas

· Hidróxido de sodio al 40 %. Pesar 400 g  de hidróxido de sodio en lentejas o escamas y disolverlo en un litro de agua destilada (matraz aforado). Precaución agregar el agua lentamente ya que la reacción que se produce es exotérmica no aforar inmediatamente dejar enfriar a 25°C  y posteriormente aforar. Guarda la solución en un frasco con tapón de rosca.  

· Indicador (rojo de metilo-azul de metileno). Pesa 0.6 g de rojo de metilo y 0.4 g de azul de metileno y disolverlos en 500 ml de alcohol etílico al  95%. Guarda la solución en frasco color ámbar.

· Ácido bórico (H3BO3) al 4 %. Pesa  40 g de H3BO3 y disolverlo en un litro con agua destilada. Agregar los 40 g de ácido bórico en el matraz aforado de un litro,  adicionar aproximadamente 500 ml de agua destilada y calentar lentamente en el mechero para que se disuelva el ácido bórico, ya que fue  disuelto dejar enfriar  a 25°C y aforar con agua  destilada.  

· Ácido clorhídrico (HCl) al 0.1N  y  0.5N.  Medir 8.07 ml de ácido clorhídrico y disolverlo en un litro de agua destilada (matraz aforado) para obtener una solución 0.1N  y  40 ml de ácido clorhídrico para la solución de 0.5N. Valorar  las  soluciones  con  carbonato  de  sodio para conocer la normalidad real (0.2 g de carbonato de sodio se colocan en un matraz erlenmeyer de 250 ml  y se disuelven con 10 ml de agua destilada se le agregan 6 gotas de indicador anaranjado de metilo y se titula con el ácido 0.1N hasta cambio de color de la solución). 

APARATOS

· Equipo  Kjeldahl (digestor y destilador)

· Balanza gran-ataría o analítica

PROCEDIMIENTO

DIGESTIÓN

· Pese en una balanza 5 g de la muestra de suelo  y  1 g  del residuo orgánico.

· Los materiales deben estar secos.

· Transferir la muestra envuelta en papel filtro de cenizas conocidas o agregarla directamente al matraz kjeldahl el que debe estar seco.

· Adiciona la mezcla de CuSO4  y  Na2SO4 (mezcla digestora) 11g en total a cada  matraz con muestra problema.

· Para acelerar la digestión se puede agregar selenio si no se tiene lo que se hace es aumentar el tiempo de digestión a  2 hrs.

· Adiciona al matraz con la muestra problema y la mezcla digestora, ácido sulfúrico  concentrado. En   la muestra de suelo se agregan 30–35 ml  y en el caso de  la muestra  orgánico de 40–50  ml. (Agregar el ácido lentamente y resbalándolo por las paredes del matraz). 

· Agite suavemente de manera que el material y el ácido se mezclen, ponga el matraz en el equipo kjeldahl en la parte de digestión. (A flama baja durante 10 min, enseguida  aumente el calor).

· Cuando aparece una coloración verde en la muestra, en ese momento se tomara el tiempo de  2  hrs de digestión.

· No se debe calentar más allá de una ebullición suave o se puede volatilizar el ácido antes de que la flama transforme el (NH4)2SO4 y parte del NH3 se pierda.

DESTILACIÓN

· Enfríe el matraz  kjeldahl  y espere un rato. (No agregar nada hasta que esté completamente frío).

· En un matraz erlenmeyer de 500 ml agrega  25–50 ml de ácido bórico al 4  % y 6 gotas de indicador rojo de metilo y azul de metileno.

· Ponga el tubo de salida del aparato de destilación dentro del contenido del matraz erlenmeyer. Esté seguro de que el tubo esté por debajo de la superficie del líquido.

· Al matraz kjeldahl frío, adicione cuidadosamente 300 ml de agua destilada, mezcle fuertemente para disolver la pasta.

· Agrega parafina (antiespumante).

· Si el  tiempo apremia el matraz con su contenido se tapa y se guarda durante la noche y se completa la destilación al día siguiente.

· Si se va a continuar el proceso, coloque el matraz  kjeldahl un poco inclinado para agregar el NaOH al 40 %, de manera que escurra por las paredes del matraz hasta el fondo. (Agrega por cada un mililitro de H2SO4 concentrado  5  ml de NaOH al 40 %).

· Adicione 2 a 3 granallas de zinc o una pizca de la de malla 30 (catalizador).

· También agrega una cucharada de piedra pómez pulverizada y lavada, perlas de vidrio o un tubo de ensaye invertido para evitar el sifonamiento y brin-coteo del matraz.

· Colocar el matraz kjeldahl en la parte de destilación del mismo equipo, enciende la parrilla o mechero y ajusta el calor o flama  o  temperatura baja.

· Agite al matraz hasta mezclar fuertemente su contenido.

· Gradualmente aumente la flama o el calor y cuando se destilen 250 ml, retire el matraz erlenmeyer. (El cambio del indicador será de violeta a verde).

TITULACIÓN

· El matraz erlenmeyer que contiene 250 ml del destilado, titular con una solución de ácido sulfúrico o clorhídrico de 0.1 N.

· El color que se tendrá en la titulación en el punto de equivalencia es de verde a violeta.

NOTA: En el caso de que la muestra problema sea envuelta en papel se tendrá que hacer un blanco.

REACCIONES

1.  C-NH2  +  H2SO4              CO2  +  (NH4)2SO4  +  5O2
2.  NH4HSO4  +  2NaOH              NH3  +  Na2SO4  +  2H2O

3.  NH3  +  H3BO3              (NH4)3BO3
4.  (NH4)BO3  +  3HCl              3NH4Cl  +  H3BO3
CALCULOS

FORMULA

%N  =    ml de HCl  X  N  X  1.4 

                   g  de  la   muestra     

RESULTADOS Y CONCLUSIONES

1. En forma de tabla anota los resultados obtenidos en las muestras problema.

2. Discute los resultados en equipo y emite tu opinión.

CUESTIONARIO

1. Que gas se obtiene en la destilación y es capturado en el ácido bórico.

2. En qué forma asimila la planta  el nitrógeno.

3. Cuantos pasos importantes se utilizan en la determinación del nitrógeno.

4. El nitrógeno se encuentra en la M.O.  en qué forma orgánica.

5. ¿Cuál es la reacción que se realiza en la titulación?
BIBLIOGRAFIA

Aguilar, S.A., Etchevers B. J. D., Castellanos R. J. Z. 1987. Análisis Químico para Evaluar la Fertilidad del Suelo.    

UNIDAD  2. Características de los contaminantes del aire.

PRÁCTICA No. 12

DETERMINACIÓN DE CONCENTRACIÓN DE DIÓXIDO DE AZUFRE (SO2) Modificación de WEST-GAEKE
INTRODUCCIÓN

Debido a su solubilidad en agua y líquidos relacionados, puede formar ácidos, los cuales generalmente son precipitados como lluvia dañando a las plantas y edificios. Cuando el dióxido de azufre es inalado por el hombre provoca diferentes trastornos sobre todo en las vías nasales  y en la garganta, en algunas ocasiones llega hasta el tejido pulmonar. 

OBJETIVO

Determinar el dióxido de azufre (SO2) aplicando el método de WEST-GAEKE en contaminantes atmosféricos.
MATERIAL y  EQUIPO 

· Aparato adecuado para el muestreo.

· Frascos para almacenar soluciones.

· 3 matraces volumétricos de 1000 ml.

·  2 matraces volumétricos de 500 ml.

· Un matraz volumétrico de 250 ml.

· 2 matraces volumétricos de 200 ml.

· 7 matraces volumétricos de 100 ml.

· 3 vasos de precipitados de 250 ml.

· Suficientes tubos de ensaye de 2.5 cm y celdas de un cm según el número de muestras por analizar.

· 3 pipetas volumétricas de 1 ml.

· 4 pipetas volumétricas de 2 ml.

· 1 pipetas volumétricas de 3 ml.

· 1 pipetas volumétricas de 4 ml.

· 3 pipetas volumétricas de 5 ml.

· 8 pipetas volumétricas de 10 ml.

· 1 pipetas volumétricas de 20 ml.

· 1 pipetas volumétricas de 50 ml.

· 1 bureta de 50 ml.

· 3 matraces erlenmeyer de 250 ml.

· Un espectrofotómetro con celdas de ½” con longitud de onda de 575 nm.

Principios básicos del método

El bióxido de azufre es absorbido en una solución de tetra-cloro-mercurato de potasio. Al agregar los reactivos, se desarrolla un color violeta después de cierto tiempo. La intensidad de color desarrollada está en función de la concentración de SO2 absorbido. La medición de la intensidad de color se hace utilizando un espectrofotómetro.

El complejo tetra-cloro-mercurato de SO2 formado durante la absorción es relativamente estable, sin embargo, se han detectado pérdidas de SO2 de 1 a 3%  por día. De modo que, para obtener determinaciones más exactas el análisis deberá efectuarse lo más rápido posible.

El rango de análisis es de 0.05 a 5 µg de SO2/ml de solución absorbente. La eficiencia de colección se considera como 100%, pero esta puede estar influenciada por la velocidad de colección y la temperatura. Usando una escala de expansión 3X, se a determinando que se pueden obtener limites de detección más bajos de 8 µg/m3 si se usan celdas de 10 mm.

La única interferencia que se encuentra normalmente es el bióxido de nitrógeno y esta es eliminada adicionando ácido sulfamico durante el análisis. La refrigeración de las muestras aumente  la estabilidad y reducen las pérdidas de SO2.
Preparación de reactivos: todos los reactivos deberán ser grado reactivo ACS.

1. Reactivo absorbente tetracloruro mercurato de potasio: disolver 3.9g de cloruro mercúrico (HgCl2), 5.96g de cloruro de potasio (KCl) y 0.066g de EDTA (sal di-sódica) y diluir a 1000 ml con agua destilada o des-ionizada. El pH de esté reactivo deberá ser aproximadamente 4.0 pero es aceptable en el intervalo de 3-5 (federal registro). Esté reactivo es estable por 6 meses. Si aparece un precipitado se desecha el reactivo.

Precaución

Este reactivo absorbente  contiene mercurio el cual es sumamente tóxico. Evite pipetear con la boca y si es derramado sobre la piel lávese abundantemente con agua. El mercurio puede ser recuperado, almacenando la solución absorbente (usada o sin usar) en un recipiente de polietileno, conteniendo un disco de aluminio. El mercurio se amalgama con el aluminio y después de algunas semanas el líquido acuoso se decanta.

2. Ácido sulfamico: disolver 0.6g de ácido sulfamico (HN2SO3H) en 100 ml de agua destilada. dejar en reposó esté reactivo durante un periodo de 18-24 hrs, antes de usarse, de este modo el reactivo es más efectivo y resultados más consistentes. No usar este reactivo después de 3 días de preparado.

3. Formaldehido: diluir un mililitro de formaldehido al 37%, en 200 ml de agua destilada. Preparar este reactivo diariamente.

4. Ácido clorhídrico  (1N): diluir 16.6 ml de ácido clorhídrico concentrado en un matraz aforado de 200 ml y aforar con agua destilada.

5. Ácido fosfórico (3M): diluir 102 ml de ácido fosfórico al 85% en un matraz aforado de 500 ml y aforar con agua destilada.

6. Solución de sulfito (STOCK): disolver 7.65g de meta-bisulfito de sodio (Na2S205) grado reactivo en un matraz volumétrico de 1000 ml y llevar al aforo con agua destilada. Está solución debe ser estandarizada  antes de usarse por que pierde su poder reactivo con el tiempo.

7. Solución de almidón: disolver 2g de almidón en 500 ml de agua des-ionizada hirviendo y filtrar en caliente. Agregar de una a dos gotas de solución absorbente de tetra-cloro-mercurato para evitar el desarrollo de hongos.

8. Solución de dicromato de potasio: pesar exactamente 2.4518g de dicromato de potasio (K2Cr2O7) previamente secado en la estufa, disolverlo con agua des-ionizada y aforar en un matraz volumétrico de 500 ml. Está solución será 0.1 N y puede almacenarse el tiempo que se desee. 

9. Para-rosanilina: a) solución concentrada.- disolver 0.2g de para-rosanilina en 100 ml de ácido clorhídrico 1N. Agitar hasta que toda la para-rosanilina quede disuelta. Esta solución es estable hasta por 9 meses si se refrigera. Se recomienda almacenarla en frascos ámbar,  b) reactivo de para-rosanilina.- colocar 20 ml de la solución de para-rosanilina en un matraz volumétrico de 250 ml. Agregar 200 ml de ácido fosfórico 3M y diluir al aforo con agua destilada. Está solución es estable hasta por 9 meses si se refrigera.

PROCEDIMIENTO

DETERMINACIÓN DE LA MUESTRA

Medir el volumen de la solución absorbente después del muestreo. Agregar agua des-ionizada hasta el volumen original, si es que hubo evaporación durante el muestreo. Colocar 10 ml de la muestra en un tubo de ensaye de 2.5 cm proceda como se indico anteriormente. Preparar un blanco reactivo con 20 ml de agua destilada, usando dos veces las cantidades especificadas en la preparación de la curva estándar preparada.

Para algunos muestreos la concentración de SO2 puede ser alta. En esos casos la absorbancia puede ser también alta. Si la absorbancia encontrada es mayor de 0.9, tome una alícuota, diluya con una porción del blanco preparada al mismo tiempo y lleve a un volumen de 18 ml. Inmediatamente lea la absorbancia   de   la  muestra diluida use el blanco remanente, determine los µg de SO2/ml de la muestra diluida.

RESULTADOS Y CONCLUSIONES

Para  determinar la concentración de SO2 en el aire:

µg de SO2/m3 = (µg/ml)(vol. Total de la sol.  Abs.)  X  18 ml (m3 aire muestreado en ml.)    

                                           Alícuota
NOTA: si no se hiso dilución de la muestra, descartar el último termino de la ecuación.

CUESTIONARIO

1. Mencione 5 fuentes principales de producción de bióxido de azufre.

2.  Escribe dos métodos para determinar el SO2 en base húmeda.

3. Describe brevemente que otros efectos provoca el  SO2 en el ser humano a parte de la falta de oxigeno.

4. Escribe 5 características que presenta el bióxido de azufre.

5. Escribe como se produce la reacción del bióxido de azufre en forma natural en la atmósfera.

BIBLIOGRAFIA

· Métodos de laboratorio para la determinación de contaminantes atmosféricos. Yolanda B. Falcón. U. A. M. 

UNIDAD  1 - 3. Asociados a las tres Unidades.

PRÁCTICA No. 13

VISITA A RELLENO SANITARIO o VERIFICADOR VEHICULAR

INTRODUCCIÓN

El relleno sanitario es un método de eliminación de residuos sólidos en tierra, a través del cual se disminuyen los riesgos para la salud y la seguridad pública. Su método se basa en seguir ciertos  principios de ingeniería para depositar los residuos, ocupando menores dimensiones, reduciéndolos al mínimo  mediante compactación y recubriéndolos con una capa de tierra al término de cada jornada. 

En épocas pasadas este método se consideraba el más adecuado para deshacerse de la basura ya que tenía infinidad de ventajas como: evitar los malos olores, moscas, ratas,  se consideraba un sistema económico, fácil  de operar y con el cual se eliminan los incendios. Sin embargo en otros países se tiene el problema de obtener más áreas adecuadas para rellenos sanitarios, por saturarse en menos del tiempo establecido. Por lo que después de hacer diferentes estudios se plantea la solución de que una de las formas viables es disminuir la generación de desechos sólidos en todas las grandes ciudades.

La opinión de algunos investigadores del CIIEMAD indican que se generan gases provenientes de los rellenos que pueden poner en riesgo a la población ya que estos son: benceno, tolueno, cloruro de vinilo, di-cloro-etano y cloroformo, entre otros, los cuales son clasificados como cancerígenos para los humanos.

Lo anterior muestra las desventajas de tener rellenos sanitarios ubicados en zonas urbanas,  sin embargo no pueden ser eliminados ya que regulados bajo normas proporcionan excelentes servicios a los municipios.

El relleno sanitario se debe construir con la presente Norma Oficial Mexicana NOM-084-SEMARNAT-1994, que establece los requisitos para el diseño y la construcción de sus obras complementarias. Esta norma marca una serie de lineamientos y actividades que se deben seguir para poder ser construido.

OBJETIVO

Realiza Visita al relleno sanitario de Querétaro con la finalidad de verificar los pasos a seguir en la disposición final de los desechos sólidos para comprobar el manejo  de las basuras municipales.

PROCEDIMIENTO

Visita escolar  al Relleno Sanitario del Estado de Querétaro, donde el estudiante reafirmar sus conocimientos, habilidades y actitudes.

ESTRUCTURA  EL INFORME DE LA VISITA

CECYT “MIGUEL OTHÓN DE MENDIZÁBAL”

TÉCNICO EN ECOLOGÍA

APLICACIÓN DE LOS CONOCIMIENTOS TEÓRICOS DE LA UNIDAD DE APRENDIZAJE:

MANEJO DE DESECHOS SÓLIDOS

Una experiencia fundamental para que los estudiantes reafirmen sus conocimientos teóricos.

VISITA ESCOLAR

Relleno sanitario de Querétaro.

I.  Itinerario

a) Salida de la escuela 7:00 horas.

b) Llegada a Querétaro 11:00 horas.

c) Hora de visita al relleno sanitario 11:30 horas.

d) Termino de la visita 14:30 horas (aproximadamente.)

e) Comida 15:00 a 17:00 horas.

II. Actividades

1. Antes de entrar se deben observar las instalaciones del sitio (relleno sanitario)

2. Se debe aprender a escuchar y a respetar a las personas que nos atienden en el lugar de la visita.

3. Se da una plática sobre los antecedentes del relleno sanitario, en la zona de observación del proceso de tratamiento de la basura.

4. Se hace el recorrido correspondiente.

5. Se termina la visita.

6. Finalmente se dan las gracias al personal que tan amablemente nos atendió.

III. Trabajo académico en equipo o individual (Relleno Sanitario de desechos Municipales de Querétaro). 

	1. Norma de construcción del Relleno Sanitario.
	

	2. Infraestructura general.
	

	3. Tratamiento de los residuos inorgánicos.
	

	4. Control de los lixiviados.
	

	5. Producción de metano.
	

	6. Medidas de seguridad e higiene.
	

	7. De qué tipo de construcción es el relleno.
	


a) Resuelve las siguientes preguntas relacionas con el establecimiento de un relleno sanitario.

1. Cuáles son los factores de evaluación para la selección del sitio donde se construyo el relleno sanitario.

2. Escriba los pasos a seguir en el área del relleno durante un día.

3. Cuáles son las dos variantes que se pueden incluir en la operación del relleno sanitario.

b) Elabora un informe  de la visita y anéxalo como reporte de tu práctica.

BIBLIOGRAFÍA DOCUMENTAL

1. Armando Deffis Caso, 1994. La basura es la solución. 3ra reimpresión Árbol Editorial, S. A. de       CV. México, D. F.

BIBLIOGRAFÍA ELECTRÓNICA

Relleno sanitario. Disponible en:

http://es.wikipedia.org/wiki/Relleno sanitario  (09-06-09)

http://www.arqhys.com/arquitectura/sanitarios-rellenos.html (09-06-09)

http://www.monografias.com/trabajos10/residuo/residuo.shtml  (09-06-09)
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