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INTRODUCCIGN

En log Ultimos aflos, el interés por la disminucién de la
contaminacién atmosférica ha ido en aumento, y se han buscado
alternativas para tratar de mantenerla controlada; el programa
"un dfa sin auto”, la verificacidén de automdviles y los planes
de contingencia, son algunas de las alternativas que se han
puesto en marcha, las cuales, se han enfocade a controlar el
nivel de los contaminantes presentes en el medio ambiente,
olvidando alternativas de mayor profundidad, tal como, mejorar
la calidad de las gasolinas o emplear fuentes energéticas

menos contaminantes como la energia sgolar,

Si al problema de la contaminacién atmosférjcq’~se
affade la disminucién acelerada dé'AIQs‘ gréagl vpraes que
funcionan como "pulmones" para las ciﬁd&dés bon.&lfbél niveles:
de contaminacién, se hace ne6esaria'-una acéjon pafd‘ tratar de
frenar estos acontecimientos,.nnu_aifernStiyq}tecién adoptada
por mucha gente ha sido la.de réqipl§r bd§Qit‘ésto ha: ayudado
a la disminucién de la tala dénArbpléS€§ara,'eéta fin, segun.
las autoridades del pdis: en Ecologiq un. promedio de 5000
drboles por afio, pero ,sf eé lograrufaq&ehtar‘ la-vida util de:
log bienes cuitﬂrales'cdh?vbase de .papel, se podria reducir aun

ma&s el consumo,

El principal interés de desarrollar esthmgésis~‘ea el -de-
prevenir el deterioro de los ace:vos'cu;turalas con bage. de-

papel, pero ya que éste propésito geria  demasiado ¢xtengo, . ge



ha enfocado a la seleccién y adaptacién de una serie de
tdcnicas analiticas de rdpida aplicacién para evaluar los
contaminantes atmosféricos de mayor agresividad hacia éste
tipo de bienes, adaptando las técnicas mas usadas para la
evaluacidén quimica de los contaminantes de mayor agresividad
para los bienes culturaleg, con la finalidad de que estas
técnicas puedan ser aplicadas por cualquier persona, ya que
los equipos electrénicos actuales. capaces de realizgr el
monitoreo de estos contaminantes es de un costo muy alpva&d Yy

por lo tanto resultan algunas veces inaccesibles,

De esta forma el principal objetivo es comprobar la
reproducibilidad de las técnicas y no eu.validadiﬁh por lo.que

el numero de experimentos es minimo.

La contaminacién atmosférica, como cualquier otro- tipo de
contaminacién ambiental, estd :rélddidnada{COn Ql‘auménto‘de;
empleo de combugtibles, industriqliéq§i¢n .de‘ la\zoﬁ; y ‘el
aumento‘'de poblacidn, que junto‘qghj i§$ §$fi§8i6s“iﬁgﬁuraiea
tales como vientos 'dominantes; huﬁéddd ”rélsﬁiVa;'inCidencja
solar y tehpératurav hacen qde'c&dﬁ drea figica Qe la qiﬁdad
tenga caractéristic&a  bqtt1du1ares- que - deben tomars; en
consideracién para evaluar. el proceso de degrgﬁacién que
sufren los bienes culturales 'éxpuéqusﬂa‘esﬁe‘ahﬁfénte, por lo:
que el emplear tdécnicas o sqluqionés usadas en oféds~nmbientas

puede resultar inadecuado o inclusive perjudicial.



Como todo material expuesto al medio ambiente de una
ciudad tan contaminada como la Ciudad de México, los acervos
culturales con base de papel también sufren agresiones de log
contaminantes del aire, lo cual se puede reflejar de diversas
maneras, desde un amarillamiento, una perdida de flexibilidad
parcial, hasta la degradacién completa del bien, ya que los
contaminantes acidificadores son los principales causantes de
estos sfectos; el ozono, Oxidos de nitrégeno y didxido de
azufre son los contaminantes atmosféricos a determinar, ‘pero
por la importancia que tisne el plomo en el deterioro de la

salud también se ha incorporado.

Por eatas razones, los pasos que se siguieron para lograr

el objetivo de la tesis fueron:

a)Realizacién de una profunda investigacioén bibliografica
de las principales técnicas analiticas para la evalugcidﬁ de

los contaminantes atmosféricos ambientales,

b)Clasificacién de todas las técnicas encontradas. en la:
literatura en dos grupos. Por una parte las téénjc;s que
empleen de manera necesarid un instruﬁento‘ de. alta
complejidad, por el otro lado, aquellas. que se puedan
desarrollar con el apoyo solamentq“de un espeétrofotémetrg o

que se realice especificaments por via himeda.

En nuestro caso se empled un espéCtrofotémetfo,hhrcdg

BAUSH & LOMB modelo SPECTRONIC 20 mostfadoVen el anexo- I,



c)Evaluacién de la reproducibilidad de las técnicas
seleccionadas para ozono, didéxido de nitrégeno, monéxido de
nitrégeno, didéxido de azufre y plomo empleando condiciones de
laboratorio para generar los contaminantes Yy cuantificarlos

con los métodos adaptados.

d)Proposicién de las técnicas evaluadas para el control

del ambiente que rodea a los acervos bibliogrdficos.

Ya que no se cont6é con el equipo necesario para tomar
muestras reales de ambientes en diferentes zonas geogrdficas,

la utilizacién practica solo se realizé en el laboratorio.



CAPITULO I
ANTECEDENTES



ANTECEDENTES

1.1 CONTAMINANTES.

1.1.1 DEFINICION.

Contaminante: Toda materia o energia, en cualquiera de
sus estados fisicos que al incorporarse o actuar en la
atmésfera, agua, suelo o cualquier elemento ambiental, altere

o modifique su composicién natural y degrade su calidad. (1)
1.1.2 CLASIFICACION,

1.1.2.1 Por su origen:

1)Contaminantes primarios: Son aquellos " emitidos a. la
atmésfera como resultado de un proceso, y estos se-presentan
en ella tal y como fueron emitidos, por ‘ejemplo; CO=, NOx,
50:.

2)Contaminantes secundarios: Se forman a partir
reacciones de contaminantes presentes en lq,atmésferg, Y:.-que
reaccionan con alguna .otra ﬁaterin 0 energia, como’.ejemplo‘\

tenemos el ozono.

1.1,2.2 Por su estado fisico:
1)Gaseosos: Son los gases preaehtes en la.atmq;ferg5 y se
comporta tal y cdmo el mismo aire. ‘ |
2)Material  particulado: Se entiende por matefigl~
particulado que existe  en estado 86lido o liquido que . ge:

encuentra disperso en la fase gassosa.



1.1.2.3 Por su composicién quimica:
1)0Orgdnicos: Son aquellos que contienen carbono,
hidrégeno y pueden contener ademds otros elementos.
2)Inorgédnicos: Son los encontrados en la atmésfera, entre
otros, particulas metdlicas, oxidos de azufre y oxidos de

nitrégeno.{2)

1.1.3 CONCENTRACION EN AIRE LIMPIO
Algunos de lomg .contaminantes de interés para nosotros
forman parte del aire limpio, claro que su concentracidn es

definida. {3)

Component.s Concentracidn
Monéxido de carbono 1%10~* mg/l
Mondxido de nitrdgeno 2.5x107* mg/1
Didéxido de nitrdgeno 6x107* mg/1
Diéxido de azufre 2x%10~% ‘mg/1
0Ozono 2x10"* mg/1:

*para mayor detalle ver el anexo III.



1.2 ORIGEN DE LOS CONTAMINANTES ATMOSFERICOS.

1.2.1 DIOXIDO DE AZUFRE.
El 80= es probablemente el contaminante individual mds
significativo del aire. S8e produce cuando ge quema azufre o

combustibles que lo contienen. (4)
5 + 0z ~—=~—=> 802

El didéxido de azufre no es inflamable y se puede
reconocer por Su caracterfstico olor a cerilla quemada a

concentraciones cercanas'a 0.1 ppm. (5)

1.2.2 OXIDOS DE NITRGGENO.

El NO y el NO= son producidos por cualquier tipo de
combustién que tenga lugar en el aire. Al considerar ‘la
toxicidad de estas substancias, basta, por regla general,

centrar la atencién en el NO=z.(4)
Nz + Oz =——=—=- > 2NO
2NO + On ~mwemmm > 2NOz

No se ha observado algin caso de envenenamiento  humano
por NO, dada la relativamente escasa toxicidad de este 6xido,
Aunque la del NO= es superior, a las concentraciohes présehtes
en la atmésfera no .ge observan ni sus efectos wiéxicos mas

Buaves, tales como la irritacién de las mucosas, (6)



1.2.3 0Z0NO.

Fl ozono, Ox, se encuentra en cierto grado en el aire
"puro"”, pero en concentraciones mayores, es una substancia
téxica, La concentracion méxima permisible, para los
trabajadores indugtriales sanog en una jornada de ocho horas

es de 0.1 ppm. (4)

Se produce ozono de origen artificial en la troposfera,
en reacciones fotoquimicas de gases contaminantes en que se

origina oxigeno atémico, que forma ozono.
NOz + hv ==~ >NO + 0O

O2 + 0 + M =mmmmme >0s + M

donde M es generalmente Nz u Oz. (6)

1.2.5 PLOMO.
La principal fuente de plomo atmosférico es la combustién
de gasolinas con antidetonante en los automéviles ‘en-forma-de.

un compuesto orgdnico, el tetraetilplomo O‘tet{ametilplqmor(4)



1.3 FUENTES DE CONTAMINACION DE INTERIORES.

La mayor parte de los contaminantes encontrados en sl
interior de edificios proceden del exterior, si bien algunas
medidas indican que ciertos productos pueden formarse dentro
de ellos, Asi, una calefaccién de combustién defectuosa es
capaz de introducir en el aire del edificio sustancias tales
como CO, S0 y particulas sélidas, segun el tipo de
combustible usado. En estos casos hay la posgibilidad de que
exista un gradiente de concentracién de logs gages desde el

edificio hasta el exterior. (6)

Otras fuentes interiores de contaminacién son las estufas
y los calentadores de agua a base de gas, que pueden  tener
escapes (incluido el CO si es gas de hulla) asi como producir -
determinadas concentraciones de SO0» por combusgién‘ de  los

aditivos aromatizantes que contienen azufre, (6)



1.4 DETERMINACION CUANTITATIVA DE CONTAMINANTES ATMOSFERICOS,
Las técnicas analiticas de las que se ha dado mayor
informacidén para la determinacion de estos contaminantes en el

medio ambiente son las siguientes:
1.4.1 50z (DIGXIDO DE AZUFRE).

1.4.1,1 METODO: WEST-GAEKE, (7)

El SOz es absorbido en una solucién de tetracloromercu-
rato de sodio para formar un compuesto estable 'y poco volatil
el diclorosulfitomercurato., ElI cual se hace reaccionar con
formaldehido y pararosalina formando un producto de color
magenta. La intensidad  del color se determina por
colorimetria,

Nivel de deteccién:
El método 8e emplea para concentraciones mayores a

0.002 ppm.

1.4,1.2 METODO: PERCLORATO DE BARIO. (8)

El S0= es absorbido. en una - solucién de- peréxido -de
hidrégeno al 0.3 N transformdndolo en sulfato. El
hidrdgeno resultante es valorado con percliorato.de ‘bérjo S‘mM‘
usando térina como indicadof'visdal.l El- punto final bqsfel
cambio de color de amarillo a rosa,
Nivel de detecciodn:

El método puede detectar concentraciones de Oul'mg/l,dgj

S0:.



1.4.1.3 METODO: TRINITROBENCENO. (9)

El 80= es colectado por absorcién al pasar por un
recipiente que contiense 20ml de wuna mezcla de dimetil
gulféxido vy trinitrobenceno, al cabo de algunos minutos se
debe desarrollar un complejo de adicidén colorido, el cual ge
dstermina a una intensidad de 470 nm aproximadamente.

Nivel de deteccién:

El método puede emplearse hasta determinaciones de 1.2

Hg/ml de S0=x.

1.4.1.4 METODO: DESPLAZAMIENTO DE MERCURIO. (10)

Se utiliza un detector piezoeléctrico para la deteccidén y
cuantificacién de 1los vapores de mercurio gensrados al
burbujear el S0z en una solucién de nitrato de mercurio.

Nivel de deteccidn:
Eate detector exhibe buena sensibilidad Y_se!ectiQidad s

se puede utilizar para concentraciones en el intervalo de ppm’

a ppb de S50=z.

1.4.1,5 METODO: QUIMILUMINISCENCIA.(11)
El S0z hace que la reaccién entre el NOa y el luminol gea

més cuantitativd. El‘rgplcé ‘dé‘la‘reacciénj es proporcignql

la concentracion de Sbg; por . lo que al determinar la

concentracién de NOx se puede deterﬁihqr también.la de 50a:.

Nivel de deteccién:

El limite de deteccién es de aproximadamente de 0.3 ppm.



1.4,1.6 METODO: ESPECTROSCOPIA FOTOACUSTICA. (12)

El 502 es cuantificado al hacer pasar aire mediante un
sistema de vacio a un complicado aparato de pulso ldser, el
cual a sido modificado para que en lugar de trabajar en el
infrarrojo trabaje en la region ultravioleta visible, la
longitud de onda de excitacién para el 80: es de 308 nm
aproximadamente.

Nivel de deteccién:
El limite de sgensibilidad es de aproximadamente de (.2

ppb,

1.4.1.7 METODO: ELECTROQUIMICO. (13)

El 802 del aire es absorbido al pasar por una solucidn
de un complejo binuclear de fierro(IIl) con 1,10 fenantrolina,
la reduccién al complejo mononuclear de fierfo(II) es
monitoreado amperometricamente a wun potencial de 0.964 V
contra un electrodo de retferencia de blatn;

Nivel de deteccidn:
Puede emplearse para determinar —concentraciones de 'S0

en el intervalo de 0.3-14,0 ppm.
1.4.2 NO= (DIOXIDO DE NITROGENO).
1.4.2.1 METODO: GRIESS-SALTZMAN. (14)

El NO= es absorbido en una solucién de diclorhidrato de’

N, (1-naftil),etilendiamina formando un azocompuesto, Un color

rojo violeta se desarrolla en 15 min: La intensidad: del colbi’bs

se determina por colorimetria-a 550 nm,



Nivel de deteccion:

Este método cubre la necesidad de wuna técnica manual
para la determinacién de NO» en la atmésfera en un intervalo
de 4 a 10000 ug/m (0.002 a 5 ppm).

El periodo méximo de muestreo es de 60 minutos con un

flujo de 0.4 l/min

1.4.2.2 METODO: QUIMILUMINISCENCIA(LUMINOL).(15)

Se basa en la reaccién del luminol con NOz. Esta
reaccién requiere de un ion metdlico como catalizador. EI
luminol en solucién alcalina es especificamente reactivo con
el NOz y otros compuestos que contienen  nitrdégeno, tal como
amonio, NO y otros no interfieren. La intensidad de la luz
emitida se mide con un anbiizadbr quimjluminiscente_bn;ibradb.
anteriormente.

Nivel de deteccién:
El lfmite de determinacién es aproximadamente de 50

partes por trillén de NO= (5%10-%% mg/1).
1.4.3 NO (MONOXIDO DE NITROGENO) .

1.4.3.1 METODO; GRIESS-SALTZMAN COMBINADO. (16)

El NO es determinado,trphsfdrm&ndo;o primero -en NOz: por
oxidacién con dcido crémico. El . NOm resultante s8 hace
reaccionar con una solucién de  diclorhidrato dgfﬂg(l—naftil),
etilendiamina; El color desarroliado al cabo &é an§ minutos

se determina por colorimetria a 550 nm.



Nivel de deteccién:

Eate método cubre la determinacién manual de NO en wun

intervalo de 0.002 a 5 ppm.

1.4.3.2 MsTODO: LASER FOTOACUSTICO. (17)

El NO= producido por la reaccién de valoracién del NO
con ozono se determina mediante el empleo de un equipo de
ldser fotoacustico calibrado mediante el uso de una serie de
estdndares,

Nivel de detecciédn:
Se detecté un error del 0,5% con referencia a un

)
estdndar calibrado.

1,4.3.3 METODO: QUIMILUMINISCENCIA.(18)

En una secuencia de tUbos(&cido tungstico,¢xido de.
fierro y potasio, yoduro de cobre y 6xido de‘cobalﬁo(iil)).son :
absorbidos HNOs, HNOz, NOz y NO del aire. EI NO se cuantifica.
con un detector quimilﬁminiscente deépués - de 'Qndfdés§rci9ﬁ
térmica de los tubos. o
Nivel de detecciodn:

Este método determina compuestos tipo. NOx hasta paffés

por billén,
1.4.4 NOx (OXIDOS DE NITROGENO).

1.4.4.1 METODG: FENOL/AC. DISULFONICO.{19)

El cas es .absorbido en una solucién de  peréxido - de

hidrégeno en &cido sulfurice. Los 0xid§s dé:.nifrégenb-'qoﬁf;



convertidos a dcido nitrico. El ion nitrato resultante se hace
reaccionar con una solucién de fenol en &cido sulfurico para
obtener wun complejo de color amarillo, la intensidad del color
es determinada por colorimetria.

Nivel de deteccioén:

Este método se emplea para intervalos de concentracién

entre 5 y 100 ppm.
1.4.5 Os (OZONO).

1.4.5.1 METODO: YODURO DE POTASIO NEUTRO. (20)

El aire es absorbido en una solucién de yoduro de
potasio mantenida a un pH constante de 6.8 por una solucion
amortiguadora.La concentracién de oxidantes es relacionada con
la de yodo y es determinada por colorimetria a 352 nm.

Nivel de deteccidn:

Se emplea para intervalos de concentracién entre 0.1 Yy

10 ppm.
1.4.6 Pb (PLOMO).

1,4.6.1 METODO: DITIZONA.(21)

El- aire se hace pasar por una membrana qéq U?,RPfQ de.
0.45 ym a un tubo con carb@nvac£i§ado, colectando de” 150-a’ 200
litros de aire..‘Eivplbmo abéorbidov'en,el carbén es digerido
con &cido nitrico y &cido, percloérico, glﬁplbmq ya.-en sq;dcién’

ge compleja con ditizona y se determina por espectrometria.



Nivel de deteccion:
Este método se emplea en intervalos de concentracién de

0.01 a 10 ug/l.



CAPITULO II
PARTE EXPERIMENTAL



PARTE_EXPERIMENTAL

Primero se realizé una gerie de pruebas cualitativas para
tratar de ver s8i efectivamente cada una de las técnicas podria
ger simplificada en el tiempo o en el uso de reactivos para la
generacién del compuesto colorido, una vez logrado este paso,
g6 realizdé una primera prueba cuantitativa con los estdndares
descritos para cada una de las técnicas, tratando de fijar el
intervalo dentro del cual la serie tipo se comportaria
linealmente, estas lecturas g6 tomarfan como gufa para la

gerie tipo definitiva,

Por ultimo se genero la serie tipo, teniendo cuidado  en
ila preparacién tanto en 1los reactivos como en los esténdares
empleados para cada método, teniendQ'enfconsiqeradion que las
lecturas de absorbancia de estas segﬁndéé,éefieéxdéﬁe?;an ser. .
parecidas, pero més qxactds quev,l&s 6btenidés“én i@s primeras
pruebas cuantitéti&as. lab;cuaiqé aIQQ‘Vez ‘c§mprQb§k1an la

reproducibilidad de cada una'de las técnicas;



2.1 METODO WEST-GAEKE:
2.1,1 DESCRIPCION DEL METODO:

El S0z es absorbido por absorcién de una muestra de aire
al pasar por 15 ml de wuna solucién de tetracloromercurato de
potasio 0.04 M, resultando en la formacién de un complejo de
diclorosulfitomercurato, se afladen 0.0066 g de sal disédica
del EDTA para complejar los metales pesados, log cuales pueden
interferir con el método. El dicloresulfitomercurato es
estable a los ¢xidantes, Después que s8e completa la
absorcidn, se retrasa el andlisis por unos 20 minutos péra la
total descomposicién del ozono que pudiera estar presente.
Entonces el liquido es tratado con 1 ml de 4cido sulfdmico
para destruir el anion nitrato que pudiera ‘estar presente. A
continuacién es tratado con § ml de formaldehido al 0.2 %y
0.5 ml de pararosanilina dcida al 0.0016 % para formar el

dcido metil sulfdénico de la pararosaniiina de colorrmagenta;

2.1.2 PRINCIPIO DEL METODO:

2K=HgCla + 2H20 + 280z=---—- > 2K=HgCl=50> + 4H* + 4Ci-
{(HgCl2S0s}=~ + HCHO + 2H*-—-~~ > HgCla®~ + HSOx~CH=-OH
H=N- NHz + 3HSOs~CHz~QH-~-->

C1-C-[~f-NH~CHz-503 ) =



2.1.3 INTERVALQ:
Se preparo una serie tipo dentro de un intervalo de 0 a

2500 ug de sulfito,

2.1.4 INTERFERENCIAS:

La interferencia de los 6xidos de nitrogeno son eliminadas
con el acido sulfdmico, el ozono se elimina por su tiempo de
decaimiento y los metales pesados al complejarse con el EDTA

en pregencia del 4cido fosférico. (7)

2.1.5 REACTIVOS:

a)Agua destilada.

b)Solucién de tetracloromercurato de potasio (TCM) 0.04 M:. Se
disuelven 10,86 g de HgClz, 5.96 g de KCl y 0.066 ¢ de.EDTA y
se diluye a 1 litro.

c)Acido sulfdmico al 0.6 %: Disolver 0.6. g en 100 mi de agua.
Se debe preparar cada vez que ge realice una determinacién.
d)Formaldehido al 0.2 %: Diluir 5 ml de formaldehido al .36 o
38 % a1l litro.Se debe preparar cada vez que se rgalice'ﬂna
determinacién.

e)Pararosanilina dcida al 0.0016 %; Disolver 0.2 g: en 100 ml
de agua, tomar 80 ml, adicionarieyloo ml de HxzPO4 y diluir a-1.
litro.

f)Acido fosférico 3 M: Diluir 20.5 'ml de dcido concgntrddoka‘
100 mlvcon agua.

g)Solucién estdndar de sulfito: disolver 0.4 g de Nazsog‘ en’

100'ml de agua.



2.1.6 CALIBRACION:

Se diluyeron 2 ml de la solucién recién preparada de
sulfito a 100 ml con la solucién de TCM,ge pipetearon 0.5, 1,
2, 3, 4y 5 ml de esta soluciéon a una serie de matraces
volumétricos de 25 ml que contenfan 10 ml de TCM y se
adicionaron los reactivos descritos en el método y se aforaron
con solucién de TCM, se determind entonces las absorbancias de

las soluciones,



2,2 METODO DE m-DINITROBENCENO,
2.2.1 DESCRIPCION DEL METODO:

El S0z de la atmésfera es absorbido al pasar por una
disolucioén de m-DNB en una mezcla de DMS-agua en una relaciodn
de 70:30 % (V), s=e affade 1 gota de trietanolamina para
controlar un poco el pH, lo cual da como resultado Ila

formacién de un complejo de adicién altamente colorido.
2.2.2 PRINCIPIO DEL METODO:

NO= NO=
+ G032 (mumunumwo )

NO=

2,2.3 INTERVALO:
Se prepararon soluciones estandar dentro del. intervalo de

0-4 mg/ml de sulfito.

2.2.4 INTERFERENCIAS:

La interferencia por los materiales gaseosos ‘de,mgyérv
concentracion en la atmésfera es estudiadaipero sevsabé dué ol
método puede tolerar cantidades tanto de NOx como: de 0;‘ en .

cohcentraciones de 5 ppm. (9)

2.2.5 REACTIVOS:
a)Agua destilada.
b)Mezcla de DM3-agua 70/30' % (V): Se mezclan 14 ml de,DMS‘an



6 ml de agua destilada y 1 gota de TEA concentrada.

c)Solucién abgorbente: Disolver 1 g de m-DNB comercial en los
20 ml de la mezcla de DMS-agua.

d)Solucién de sulfito estdndar: Disolver 0,4 g de Naz50x en
100 ml de agua destilada y preparar por dilucion de esta los
demds estdndares,

e)Trietanolamina concentrada.

2.2.6 CALIBRACION:
Se prepardé una gserie de estdndares con 14 ml de DMS, 2 mi
de agua y 4 ml del estdndar correspondiente ademds de 1 gota

de TEA y =me tomé la lectura de las absorbancias,



2.3 METODO DE LA DITIZONA.
2.3.1 DESCRIPCIGN DEL METODO:

El plomo presente en la atmésfera ea absorbido al pasar
por un tubo con carbén activado, despuds del periodo de
absorcioén, se extrae el plomo del carbén activado utilizando
dcido perclérico y dcido nitrico, de la solucién resultante se
toma una alicuota, la cual 8e agrega a la celda modificada que
contiene 10 ml de HNOs, 10 ml! de agua, 25 ml del! amortiguador
y 10 ml! de 1la solucién de ditizona en cloroformo, para

posteriormente tomar la lectura de absorbancia,

2.3.2 PRINCIPIO DEL METODO:

‘ /
/N-N-¢ NH-N=
Ph=+* + 2 S-C\ (mmemman ) s=c
NH-NH-@ ™ et

2,3.3 INTERVALO:
Se prepararon estandares dentro del

de plomo.

2.3.4 INTERFERENCIAS:

La principal interferencia esta dada por los 'metales
presentes en la atmésfera, que como el plomo se »coﬁplejnn”¢¢nx'
la ditizona y no hay forma de eliminarlcs, pero gl‘t9n§;£unhv,'
diferente longitud de onda, la interferencﬁa féeshitsyAs;t};

minima, (22)



2.3.5 REACTIVOS:

a)Agua destilada.

b)Solucién de ditizona: Se disuelven 0.004 g de ditizona en
100 ml de cloroformo.

c)Acido nitrico (1:4): Diluir 20 ml de HNOs conc. a 100 ml con
agua destilada,

d)Solucioén amortiguadora: Disolver 4 g de citrato de diamonio,
0.1 g de clorhidrato de hidroxilamina y 0.4 g de cianuro de
potagio en 10 ml de agua, posteriormente adicionarle 20 ml de
hidroéxido de amonio concentrado.

e)Solucién estdndar I de plomo: Disolver 0.0159 g de Pb(NOs):=
en 20 ml de agua, adicionar 4 ml de HNOsx 1:4 y aforar a 100 ml
con agua,

f)Solucion estdndar II de plomo; Diluir 2 ml del estdndar I a

100 ml con agua,

2.3.6 CALIBRACION:

En la celda modificada se. colocaron 10 mil de HNQa 1&4,110'
ml de H=0, 25 ml del buffer y 10 ml de 1a solucion de
ditizona, se leyé la absorbancia de la 'fasévérgéﬁipg fyvsg'
realizaron adiciones pfogresiVas ‘da'un,mililitrd‘y?sa ‘IéyarOnﬁ
las absorbancias en cada caso..

El. .diagrama de la celda modificada’ se presenta

anexo II.



2.4 METODO DE GRIESS-SALTZMAN.
2.4.1 DESCRIPCION DEL METODO:

El NO= de 1la atmésfera es absorbido por aspiracion al
pasar por 12 ml de una solucién  absgorbente de 4cido
sulfanilico con 4&cido acético, generando la sal! de diazonio
correspondiente, entonces se adiciona 1 ml de una solucién de

B-naftol en sosa al 10 % como reactivo copulante para la

generacidn del azocompuesto.

2.4.2 PRINCIPIO DEL METODO:

NH: tNEN "OH

N

80sH

2.4.3 INTERVALO:

Se prepararon estdndares dentro del‘intérQQLO'degbﬁsgg)mp



2.4.4 INTERFERENCIAS:
La principal interferencia esta dada por el 80: que forma
un complejo de adicién temporal, la interferencia se elimina

agregando algunas gotas de acetona.

2.4.5 REACTIVOS:

a)Agua destilada.

b)Solucidén ahsorbente: Se disuelven 0.5 g de dcido sulfanilico

en agua, se agregan 14 ml de Acido acético y se afora a 100 mi
con agua destilada.

c)Solucidén estdndar I de NaNO=: Se disuelven 0.0205 g de NaNOx

en 100 m! de agua.

d)Solucidén estdndar II de NaNOa: Se toman 10 ml del estdndar I

y se aforan a 100 ml,

e)Jolucién de NaOH al 10 %: Se disuelven 10 g de NaOH en 100

mi de agua.

f)Solucion de B-naftol: se disuelve 0.1_g en 100 ml de NaOH al
10 %.

2.4.6 CALIBRACION:

Se preparo una serie de tubos con 2.5 -mi de ‘la solucién-
del 4cido sulfanflico, ge les agrego rgspegtivamente 0, 1, 2,
3. 4 ml del estandar II de NaNOz, agua ¢.b.p. ‘8 ml y 1 ml.de
la solucion de B~paftol vy se leyeron Iaalgbsorbahcida de estas

soluciones,



2.5 METODO DE GRIESS~-SALTZMAN COMBINADO.
2.5.1 DESCRIPCION DEL METODO:

El NO es oxidado a NO» al pasar por 15 ml de una solucion
de trioxido de cromo, ya como NO» es absorbido al pasar por 12
ml de una solucién absorbente de &cido sulfanilico con dcido
acetico, se adiciond 1ml de una solucion de B-naftol en sosa
al 10 % como Yreactivo copulante para la generacién del

azocompuesto correspondiente.

2.5.2 PRINCIPIO DEL METODO:
NH=

- |

S50sH

2.5,3 INTERVALO:
Se prepararon estdndares dentro del intervalo de 0~60 ‘ug

de NO;.



2.5.4 INTERFERENCIAS:
La principal interferencia esta dada por el 80= que forma
un complejo de adicién temporal, la interferencia se elimina

agregando algunas gotas de acetona.

2.5.5 REACTIVOS:

a)Agua destilada.

b)Solucién absorbente: Se disuelven 0.5 g de dcido sulfanflico

en agua, se agregan 14 ml de dcido acético y se afora a 100 ml
con agua destilada.

c)Solucidén estdndar I de NaNOx: Se disuelven 0.0205 g de NaNO=z

en 100 ml de agua.

d)Solucién estdndar II de NaNOz: Se toman 10 ml del estdndar I

y ge aforan a 100 ml.

e)Solucién de NaOH al 10%: Se disuelven 10 g de NaOH:en 190“@1

de agua.

f£)Solucién de B-naftol: se disuelve 0.1 g en 100‘mIJﬂQfN§Qpr}V
10%, R

g)Solucidén de tridxido de cromo: Se. obtiene al " digolver 17 g

de triéxido de Crbmb“enfloovml de agua:

2.5.6 CALIBRACION:.

Se preparo una serie de tubos con: 2.5 ml de la solucidn
del dcido sulfan!licé{ se lesrggrégo reapectivaménte‘d, I;, 2,
3. 4 ml del esténdar II Ae]Na@da;iégna c.b.p, 8mly1m ds
la solucién de B—nﬁfgdl‘ y se léYé}éhflés abSéEﬁgncias de estas-

gsoluciones.
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2,6 METODO DE FENOL/ACIDO DISULFONICO.
2,6.1 DESCRIPCION DEL METODO:

La muestra de aire es introducida por aspiracién a 10 ml
de una solucidén abhgorbente de peréxido de hidrdégeno en 4cido
sulfirico diluido. Los 6xidos de nitrégeno son convertidos a
dcido nitrico por oxidacién con el oxigeno presente en el aire
y 8l de la solucién absorbente. El ion nitrato resultante se
hace reaccionar con 1 ml de la solucién de fenol/dcido
disulfénico y 5 ml de hidréxido de amonio, produciendo un
compuesto de color amarille el cual es medido  por
colorimetria. Los resultados son expresados como didéxido de

nitrégeno.

2.6.2 INTERVALO:
Se prepararon estdndares dgn;ro qql interValo-de 0-0.6

mg/ml de nitrato.

2.6.3 INTERFERENCIAS:

Las dos principales  interferencias prdviéhehJ-de} i)L¢di1
nitroderivados orgdnicos que también se oxidan -y’ contribuyen a
aumentar elrreéqltddbkdél la cohqébtkécién'dé NOzlLZ)E1‘302lque
también al oxidarse disminuye la concentracion d§l:péf621do de

hidrégeno.

2.6.4 REACTIVOS:
a)ﬂgua destilada.
b)ﬁerokidoﬂde hidrégeno al'SV%é Diiﬁir 10 ml qefgna‘»soluciOn

de perdxido de hidrégeno’ concentrado (30 %) a 100 ml.

29



c)Solucién absorbente: Diluir 3 ml de perdéxido de hidrdégeno al
3 % a 100 ml con dcido sulfurico diluido 3 a 1000 ml. esta
golucion se debe preparar antes de cada determinacion,
d)Solucioén de fenol/dcido disulfénico: disolver 2.5 g de fenol
en 25 ml de dcido sulfurico concentrado calentando a bafio
maria por 2.5 horas.

e}Solucidén estdndar de nitrato: Disolver 0.2203 g de KNOx en
100 ml. (1 m! = 1 mg de NO= ).

f)Hidréxido de amonio concentrado.

2.6.5 CALIBRACION:

Se prepararon una serie de tubos que contenian 0, 4, 5,
7, 8, 9 ml de lJa wmolucidn egtdndar de nitrato, 1 ml de la
solucion de fenol-dcido disulfénico, 5 ml de amonfaco
concentrado y agua c.b.p. 16 ml: Se les realizd la lectura de

abgorbancia a dichas scluciones.



2.7 METODO DE YODURO DE POTASIO NEUTRO.
2.7.1 DESCRIPCION DEL METODO:

El ozono eg absorbido al pasar atreves de una solucién de
yoduro de potagio a un pH de 6.8, el iodo liberado equivale a
la concentracion de ozono presente en la muestra de aire, es
determinado por cclorimetria con la medicién del ion triyoduro

presente en la solucidén.
2.7.2 PRINCIPIO DEL METODO:

2KI + Os + H=0 > Oz + ZKOH + I

2.7.3 INTERFERENCIAS:
Todos los oxidantes interfieren en este método, por 1o
que en realidad se determina la concentracidn total d

oxidantes presentes en el. aire.

2,7.4 REACTIVOS:

a)Agua destilada.

b)Solucién absorbente:- disolver, sucesivamente 13.61 g de
iosfaéo didcido de pbtasio, 14,219 de fosfato dcido de sodio y
10 g de ioduro de potasio en 1 litro de agua.

¢)Solucidén estdndar - de. iqdo: disolver 16 g de doduro d

potasio y 3,173 g de iodo en 500 ml de agua.
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RESULTADOS

Los resultados son presentados en forma grdfica para

hacerlos mas explicitos.

La primera de las grdficas de cada método es el espectro

de absorbancia del complejo coloride correspondiente.

La segunda grdfica es la serie tipo correspondiente a

cada técnica.

En todos los métodos se ilustra solamente una serie tipo,
ya que se témo la mejor de las dos obtenidas experimentalmente

en el laboratorio.
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Mediante un andlisis de regresiéon lineal se determina la
ecunacion de la recta que mejor se ajusta a la sucesién de
puntos obtenidos experimentalmente para cada serie tipo, de
este mismo andlisis sge obtiene también el coeficiente de

correlacion “r', que representa el grado de asociacion entre

las variables medidas.

En la siquiente tabla se muestran los valores para las

diferentes lineas de acuerdo con el modelo:

y =4+ b (x)

_ TECNICA a b |
WEST-GAEKE 0,7994  0,00003 | 0,8440
m-DINITROBENCENO -0,1334 °  0,41503 0,9996
DITIZONA .0,5544 ... - 0,06838 10,9982
GRIESS-SALTZMAN 0,0739 - 0,03097 | 0,9799
GRIESS-SALTZMAN COMBINADO 0,0739 °  0,03097 | .0,9799
FENOL-ACIDO DISULFONICO 0,0022  0,71702 ‘|- .0,9977:
I0DURO DE POTASIO NEUTRO. no det  no.det . |ro det
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CONCLUSIONES

Por lo que respecta al método de West-Gaeke para la
svaluacidn del 50z atmosférico no es factible utilizarlo en
las condiciones experimentadas, ya que la dependencia de la
absorbancia con la concentracién esta lejos de la linealidad,
como 1o demuestra el coeficiente de correlacidén, sin embargo,
81 ge controla el pH ds la solucién final (método original) se
ha comprobado su efectividad, pero llevaria un mayor tiempo,
por lo que no cumpliria con la condicién de la rédpida

aplicacidn,

Para el método del m-dinitrobenceno, los Fqsultadgs
demuegtran que efectivamente es faétible qmplear egte método
para evaluar la concentracién de S0z, ya .que la dqbéQdencia‘dé
la absorbancia con la coﬁcentracibn vséféjﬁstg a unﬁ linea
recta, lo cual gﬁrantizd'qn‘grror minimo _é@l 0:04 % aprox. si
se trabaja dentro . del interyalo‘ de iihééli&nd‘ de esta’

dependencia.

El método de :la ditizona para la evaluacién del plomo
atmogférico también resulpé ,éer‘fﬁ;tﬁble de‘emplearse en. este .
medio, la :ﬂnié§ feBtriq;j6d es que se debe emplear una‘celda:
modificada con las cuaiidadee déséritas'en el anexo IT, tanto
en volumen co@O'Qn la‘formq;idp'nb sér,gsi; se c§rre el riesgo
de que al emplear Nuha”céida normal Jlas lecturas de”absprﬁqnqia
no sean reproducibléa,,ya que se qebe'vaqiar el conténido de

la celda a un vaso ‘de precipitados para. homogeneié;r 1ai-

47,



muestra y al vaciar nuevamente el contenido a la celda, el

volumen es diferente.

Por lo que respecta al meéetodo de Griess-Saltzman para el
NO> y el método de Griess-Saltzman combinado para el NO
también resultaron ser factibles de emplearse en el ambiente
que rodea a los acervos culturales, ya que la dependencia de
la absorbancia con la concentracién ¢i se logra ajustar a una
linea recta, a pesar de que su coeficiente de correlacién no
es tan bueno como en los demdas casos, el error posible al

emplear este método serfa de aproximadamente 2 %,

Por lo que respecta al método de fenol/dcido disulfénico
para la evaluacién de los oxidos de nitrdgeno también,:gsulta
ger factible de utilizarlo en el medio que rodea'a»lqg acervos
culturales en base papel, ya que el error due.ﬁddéiq-comagprSe

al utilizarlo seria del 0.5 %,

Por lo que respecta al método.de ioduro de potasio neutro
para la evaluacién de ozono, no Afga-»posibléﬁcontar con el
equipo generador de ozono, por-)04 que ~n6d§9;ﬂfehlizo curva.
patron, por lo que no podf1§mos—Véfirmafgau"utifizaéfbﬁ'en‘el‘
medio que rodea a los- ace:ybs culturaiéqy'sin:embargp; en las
diversas fuentes bibliégraficas que hahv‘emp16§do éata método"

se reporta que -si es factible.



De esta forma se propone una coleccién de técnicas
analfticas de rdpida aplicacion y de buena reproducibilidad
para la evaluacidén de los contaminantes de mayor dagresividad
hacia los acervos culturales con base de papel, que al ser
experimentadas pueden fijar las bases del tratamiento vy
prevencién del deterioro de los bienes culturales con base . de

papel.
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ANEXO I: ESPECTROFOTOMETRO.

MARCA  BAUSH & LOMB,

MODELO SPECTRONIC 20,

1)boton de ence‘ndido/contro‘l del cero
2)porta muestras

3)foco de encendido

4)control de longitud de onda

5)control de 100 % T



ANEXO II: CELDA MODIFICADA.

BULBO DE
EMBUDO
QUICKFIT
de 50 ml.

LLAVE DE
PASO |

CELDA




ANEXO III: COMPOSICION

COMPONENTE

NITROGENO

OXIGENO

ARGON

DIOXIDO DE CARBONO
NEGN

HELIO *

KRIPTON

XENGN

MONGXIDO DE CARBONO
METANO

OXIDO NITROSO

0X1IDo NfTRICO
AMONIO

SULFURO DE HIDROGENO
DIOXIDO DE AZUFRE
HIDRGGENO

0ZONO-

DEL AIRE LIMPIO.

CONCENTRACION
(ppm)
78.09x104
20,94x10%

93x10%
3.2x10%
18
5,2
1.0
8x10-=
1x10-=
1.2
25%10-3
6x10—%=
6x10-®
2x10™%
2x10—#
5x10-=
2x10-=

* RESIDENCIA APROXIMADA.-

Estos datos no son especificos, a
Estados Unidos no se han aceptado universalmente,

pesar de. son'acept

RESIDENCIA

CONTINUO
CONTINUO
CONTINUO
2-4 AROS
CONTINUO
2E6 - AROS
CONTINUO
CONTINUO
0.5 AROS
4~7 AROS
AROS

piag

DIAS

4
5
7 DIAS
2
4

DIAS:

e e s o n

ados ‘en.
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