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La siguiente tesis tuvo como finalidad la elaboracion de un guion experimental de
laboratorio para la asignatura optativa de Proteccion Ambiental | del programa de
Ingenieria Quimica de la Facultad de Quimica de la UNAM.

Se revisaron diferentes metodologias y técnias analiticas para la realizacién del
guion, de las cuales se selecciondé un muestreo activo de burbujeo de aire a 2
L/min en una solucion de &cido sulfarico a 0.1 N para la captura del amoniaco en
fase gas y su posterior cuantificacion por el método de indofenol siendo este una
técnica analitica por colorimetria (método espectrofotométrico) a una longitud de
onda de 630 nm.

El amoniaco es emitido mediante fuentes naturales y antropogénicas, por lo cual
se comprob6 el funcionamiento del método de muestreo realizando una
comparacion entre las concentraciones de amoniaco en un sitio urbano de la
Ciudad de México (Centro de Ciencias de la Atmosfera, UNAM) y en un sitio rural
en Tres Marias, Mor., (Centro de Ensefanza, Investigacion y Extensién en
Produccién Ovina, UNAM). Se obtuvieron concentraciones de amoniaco de 29.57
a 94.85 ug/m® en la Ciudad de México mientras que en sitio rural las
concentraciones son de 1853 a 31.92 pug/m3. Una vez comprobado el
funcionamiento del sistema se elabordé el Guidbn Experimental de Proteccion

Ambiental 1 “Determinacion de amoniaco en la atmédsfera”




Objetivo General

Desarrollar de un guion experimental para la asignatura optativa de Proteccion
Ambiental | de la licenciatura de Ingenieria Quimica de la Facultad de Quimica,
UNAM, la cual permita poner en préactica los conocimientos adquiridos en las
materias teodricas (Ingenieria Ambiental y Proteccion Ambiental 1), asi como la
identificacion de riesgos a la salud y al ambiente cuando existe contaminacion por

amoniaco.

Objetivo Particular

Implementar de un sistema de muestreo para la determinacion de amoniaco en la
atmaosfera por un método activo de burbujeadores para el posterior desarrollo del
guion experimental en calidad del aire con base en la investigacién previa del
método de Indofenol y la prueba de la efectividad del mismo realizando diferentes

mediciones de amoniaco en la atmdsfera.




Antecedentes

El amoniaco es sumamente importante para los seres vivos. Se encuentra en el
agua, el suelo y el aire, y es una fuente de nitrégeno que necesitan las plantas y
los animales. La mayor parte del amoniaco en el ambiente se deriva de la

descomposicion natural de estiércol y de plantas y animales muertos.

El 80% del amoniaco que se manufactura se usa como abono. Un tercio de esta
cantidad se aplica directamente al suelo en forma de amoniaco puro. El resto se
usa para producir otros abonos que contienen compuestos de amonio,
generalmente sales de amonio. Estos abonos se usan para suministrar nitrégeno a
las plantas. El amoniaco se usa también para fabricar fibras sintéticas, plasticos y
explosivos. Numerosos productos de limpieza también contienen amoniaco en la
forma de iones de amonio. (ATSDR, 2017)

Ademas, este compuesto juega un papel importante en la quimica de la atmosfera,
ya que forma aerosoles que contienen sulfato (Agencia EFE, 2017), provocando
un efecto de enfriamiento en la atmdsfera, aumentando la concentracion de

particulas finas (dgNest, 2017) y contribuyendo a la basificacién de la lluvia.

Gran parte de los acidos emitidos, como los éxidos de nitrogeno y el didéxido de
azufre, son neutralizados por el amoniaco, obteniéndose como resultado al ion
amonio como componente importante de aerosoles y precipitaciones atmosféricas
(Herrera Gutiérrez, 2016).

Caracteristicas del amoniaco

El amoniaco es un gas incoloro con un olor caracteristico y peso molecular de 17
g/mol. Cuando esta en estado gaseoso es muy soluble en agua, pero una vez que
se expone al aire, el amoniaco liquido se transforma rapidamente a gas. También
disuelve una gran variedad de sales y tiene una gran capacidad para ionizar los
electrolitos. (Hernandez Delgado, 2015).

Es mas liviano que el aire y posee caracteristicas de inflamabilidad. Es facilmente

comprimido hasta condensar como liquido transparente a condiciones de 1013.25




kPa y 198 K. El amoniaco anhidro en cualquiera de sus presentaciones es
higroscépico. (ATSDR, 2017).

Es estable a temperatura ambiente, pero a altas temperaturas se descompone en
hidrogeno y nitrégeno. Generalmente, las disoluciones con concentraciones
inferiores a 5% no producen vapores inflamables a ninguna temperatura. (Facultad
de Quimica, UNAM, 2017)

El olor es reconocido por mucha gente ya que el amoniaco se usa en sales
aromaticas, en muchos productos de limpieza domésticos e industriales, asi como
en productos para limpiar vidrios. Cabe aclarar que ante un tiempo prolongado de
exposicion causa severos dafos a la salud (ATSDR, 2017) ya que facilmente
puede reaccionar con la piel, ojos y sistema respiratorio al formar hidroxido de
amonio (Toxicity, 2009)

Efectos en la salud

La exposicion a una sustancia ocurre sélo cuando se bebe, inhala, come o se esta
en contacto con la piel. Dependiendo del tiempo, concentracion y la forma en
como se entré en contacto con cierto compuesto, sera el nivel de toxicidad y/o

perjudicialidad que tendra para la salud de la persona expuesta.

En caso de exposicion a dosis altas amoniaco, las afecciones a la salud ocurren

en el sitio de contacto directo ya que es una sustancia corrosiva e irritante.

Inicialmente el Amoniaco que se respira del aire se disuelve totalmente en las
mucosas, pero de la totalidad del Amoniaco que ingresa, cerca del 80% es
devuelto de nuevo a la atmosfera por esta misma ruta. El Amoniaco inhalado
puede ingresar directamente a las vias circulatorias al igual que las soluciones
acuosas de amoniaco que se ponen en contacto con la piel. EI Amoniaco
adsorbido se excreta a través de los rifiones en la orina como urea y por el sudor

en forma de compuestos de amonio. (Informacién Minera y Ambiental, 2017).

En resumen, la exposicion a niveles altos de amoniaco en el aire puede ser
irritante para la piel, los ojos, la garganta y los pulmones y puede producir tos y

guemaduras. La exposicion a niveles muy altos de amoniaco puede producir dafio




del pulmén y la muerte. Algunas personas asmaticas pueden ser mas sensibles a

los efectos de respirar amoniaco que otras personas.

Ingerir soluciones concentradas de amoniaco puede producir quemaduras en la
boca, la garganta y el estbmago. Derramar amoniaco en los ojos puede producir
guemaduras y ceguera. (ATSDR, 2017)

La exposicidon cronica a bajas concentraciones de esta sustancia en el aire (<25
ppmv) no ha mostrado tener repercusion en las funciones pulmonares. La
exposicién prolongada (o cronica) a concentraciones moderadas (25 - 100 ppmv),
tiene influencia sobre la generacion de asma y bronquitis. Se puede desarrollar en
algunos individuos irritaciones crénicas del tracto respiratorio y tos cronica. En los
0jos se puede presentar irritacion grave de las membranas y en la piel puede
causar dermatitis. (Informacion Minera y Ambiental, 2017)

Fuentes de emision.

Las emisiones antropogénicas del amoniaco en la atmdsfera estan relacionadas a
la industria de la agricultura (produccion de fertilizantes), emisiones vehiculares,
industria manufacturera, al tratamiento de aguas residuales o sistemas de
refrigeracion que adicionan una gran cantidad a las fuentes naturales. Las fuentes
biogénicas incluyen excretas de animales asi como de emisiones de
microorganismos en suelo (Seinfeld & Pandis, 1998). La concentracién de
amoniaco en la atmosfera puede aumentar a causa de la volatilizacion del
amoniaco del suelo o de fuentes de agua en areas donde se aplica como
fertilizante. Este fendmeno es mas marcado en areas de pH altos y temperaturas
elevadas (Gonzélez L6pez, 2015)

De acuerdo con el Inventario Nacional de Emisiones de México (INEM), en el 2013
se emitieron alrededor de 59 millones de toneladas de contaminantes
atmosfeéricos, de los cuales 21% provinieron de fuentes naturales (vegetacion,
actividad microbiana del suelo y actividad volcanica) y 79% de fuentes
antropogénicas (SEMARNAT, 2013) como se puede observar en la figura 1, las
emisiones antropogénicas aumentaron considerablemente si lo comparamos con

40.5 millones de toneladas de contaminantes, de los cuales, 58% fueron emitidos
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por fuentes naturales (suelo, vegetacién y actividad volcanica) y 42% fuentes

antropogénicas en el afio de 1999 (Gonzalez Lopez, 2015).

B Bioxido de azufre

I Monoxido de carbono

[ Oxidos de nitrégeno

Bl Compuestos organicos volatiles

[ Particulas menores a 10 micrometros .
I Particulas menores a 2.5 micrometros
Amoniaco

M Carbon negro

\_

Figura 1. Emision nacional de contaminantes de origen antropogénico por
contaminante, 2008. (SEMARNAT, 2013)

En esta grafica se aprecia soélo la emisién de contaminantes emitidos en mayor
proporciobn de origen antropogénico, donde el amoniaco tiene el 1.84% de
participacion en la contaminacién hacia la atmésfera. En zonas urbanas la
concentracion de amoniaco puede estar entre 5y 25 pg/m? (9 a 48 ppbv); en areas
rurales la concentracion puede ir entre 2 y 6 ug/m® (3 a 12 ppbv) (Solérzano
Garcia, 2014)

El amoniaco y los compuestos de amonio usados en fertilizantes representan
cerca del 89% del amoniaco producido comercialmente. El uso directo del

amoniaco puede caer en las siguientes categorias:

Amoniaco anhidro 30%, soluciones de urea/nitrato de amonio 24%, urea 17.5%,
nitrato de amonio 5%, sulfato de amonio 2% y otras formas 21.5%. (Solérzano
Garcia, 2014)
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Fuentes Naturales

El nitrégeno es una fuente esencial para los seres vivos y su desarrollo, ya que es
utilizado para sintetizar proteinas y &cidos nucleicos. Este elemento esta
relacionado directamente con el ADN debido a que se encuentra dentro de sus

bases nitrogenadas.

Por otro lado el aire de la atmdsfera contiene un 78% de nitrégeno, por lo tanto la
atmosfera es un reservorio de este compuesto. A pesar de su abundancia, pocos
son los organismos capaces de absorberlo directamente para utilizarlo en sus
procesos vitales (Lenntech BV, 2017), por lo que se tiene que fijar en el suelo o en
los mares y océanos para que posteriormente con ayuda de bacterias y
cianobacterias se convierta el nitrégeno en otros compuestos (entre ellos el
amoniaco). Estos compuestos seran aprovechados por plantas que al comenzar

una cadena trofica en consecuencia, dé origen al ciclo del nitrégeno (figura 2).
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Figura 2. Ciclo del nitrégeno. (Miliarium Aureum, S.L., 2004)

Fuentes Antropogénicas
Agriculturay ganaderia

Las emisiones antropogénicas de amoniaco provienen principalmente de
fertilizantes, rociados para los cultivos agricolas, de fuentes ganaderas en donde
se hidroliza la urea debido al estiércol y a la orina de los animales.




Casi la mitad de nitrégeno reactivo liberado a la atmosfera tiene su origen en estas
practicas; a nivel mundial, el amoniaco atmosférico se concentra en zonas con una

alta densidad de cultivos. (Instituto Valenciano de la Edificacion, 2017)
Quema de combustibles fosiles

Sélo una pequefia parte del amoniaco emitido al aire procede de fuentes tales
como las grandes instalaciones de combustion, el transporte, el refino del petrdleo,
las cementeras, la incineracion de residuos y la combustion de biomasa. (Instituto

Valenciano de la Edificacion, 2017)

Contaminante no criterio
Como se sabe, un contaminante es una sustancia que se encuentra en el medio
ambiente y que no pertenece a €l, y que en grandes concentraciones, puede ser

nocivo para los seres vivos que habitan ahi.

Los contaminantes criterio se han identificado como comunes y perjudiciales para
la salud y el bienestar de los seres humanos. (Biblioteca Virtual de desarrollo
Sostenible y Salud Ambiental, 2017)

A nivel internacional, los contaminantes criterio son:

e Mondxido de carbono (CO)
e Oxidos de azufre (SOx)

e Oxidos de nitrogeno (NOx)
e Ozono (O3)

e Plomo (Pb)

e Particulas

Debido a que los contaminantes criterio estdn mas estudiados, se puede tener
mayor informacion sobre las concentraciones de los mismos que afectan a la
atmosfera y al ser humano.

En México no se han establecido limites maximos permisibles en el ambiente a
pesar de que se han determinado concentraciones altas de amoniaco en la
atmosfera >35 ppbv (Moya, Grutter, & Baez, 2004).
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En consecuencia, no existe normatividad para el amoniaco en el ambiente, ya que
es catalogado como contaminante NO CRITERIO, lo Unico que se puede
encontrar para México es una norma para amoniaco en ambiente laboral de la
Secretaria de Trabajo y Prevision Social (STPS). En el ambito internacional se
encuntran las normas publicadas en la Administracion de Seguridad y Salud
Ocupacional (OSHA), por sus siglas en inglés y en la Guia de niveles de
exposicion aguda para quimicos aerotransportados especificos (National
Research Council of the National Academies, 2008) para el caso de EEUU. Para
Espafia y la Comunidad Europea en la Ley 34/2007 publicada en el Boletin Oficial
del Estado que establece prevencion, vigilancia y reduccion de la contaminaciéon
atmosférica con el fin de evitar y cuando esto no sea posible, aminorar los dafios
gue de ésta puedan derivarse para las personas, el medio ambiente y demas

bienes de cualquier naturaleza. (Boletin Oficial del Estado, 2007)

Normatividad Laboral
Se presenta la revision a la Norma Oficial Mexicana 010 de la Secretaria del

Trabajo y Prevision Social:

NOM-010-STPS-1999. Condiciones de seguridad e higiene en los centros de
trabajo donde se manejen, transporten, procesen o almacenen sustancias
guimicas capaces de generar contaminacion en el medio ambiente laboral. (Diario
Oficial de la Federacién, 2000)

Glosario

CAS: iniciales del nombre en inglés del servicio de informacién de sustancias

quimicas de los Estados Unidos de América (Chemical Abstract Service).

Limite maximo permisible de exposicion (LMPE): es la concentracion de un
contaminante del medio ambiente laboral, que no debe superarse durante la
exposicion de los trabajadores en una jornada de trabajo en cualquiera de sus tres
tipos. El limite maximo permisible de exposicion se expresa en mg/m3 o ppm, bajo

condiciones normales de temperatura y presion.
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Llimite maximo permisible de exposiciéon de corto tiempo (LMPE-CT): es la
concentracion maxima del contaminante del medio ambiente laboral, a la cual los
trabajadores pueden estar expuestos de manera continua durante un periodo
maximo de quince minutos, con intervalos de al menos una hora de no exposicion
entre cada periodo de exposicion y un maximo de cuatro exposiciones en una

jornada de trabajo y que no sobrepase el LMPE-PPT.

La tabla 1 es un extracto que contiene el listado de los limites maximos
permisibles de exposicion a contaminantes del medio ambiente laboral, asi como,

en su caso, su numero CAS y las connotaciones pertinentes.

Los valores de la tabla estan calculados para condiciones estandar de temperatura
y presion (25°C y 1 atm), y para una jornada laboral de 8 horas diarias y 40 horas

a la semana.

Tabla 1. LMPE-PPT y LMPE-CT para amoniaco. (Diario Oficial de la Federacion, 2000)

No. Sustancia No. CAS Connotacion LMPE-PPT LMPE-CT o Pico
ppm  mg/m3 ppm mg/m3
66 AMONIACO @ 7664-41-7 25 18 35 27

Por otra parte, la Administracion de Seguridad y Salud Ocupacional de EE. UU.
(OSHA, por sus siglas en inglés) ha establecido un limite de 25 partes de
amoniaco por millon de partes de aire (25 ppmv) en el trabajo durante una jornada
de 8 horas diarias y un limite de exposicion breve (15 minutos) de 35 ppm.
(ATSDR, 2017)

Metodologia

La realizacién de este método requirié de las siguientes labores:

e Revision de normatividad.
La busqueda se enfocd hacia normatividad laboral, ya que se realizé el
analisis de la literatura referente a normatividad ambiental y no se encontré

dato alguno para el amoniaco en aire ambiente.
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e Planteamiento del tren de muestreo.
Una vez localizados los materiales y reactivos especificos requeridos en el
meétodo de Indofenol, se procedieron a hacer cotizaciones y posteriormente
la compra de los mismos.

e Desarrollo del guion experimental.

Con base en las normas de referencia consultadas y expresadas en la
siguiente seccion y el método de Indofenol (Lodge, 1998) se procedio a
hacer muestreos de control para posteriormente elaborar el guion con el
gue se muestreara y determinara el amoniaco en la atmoésfera en la
asignatura de Laboratorio de Proteccion Ambiental | de la Facultad de

Quimica.

El andlisis de amoniaco en la atmésfera esta sustentado por el método de
indofenol (Lodge, 1998). Este método indica que el amoniaco en la atmdsfera es
colectado por medio de burbujeadores por los que pasa un flujo determinado de
aire a través de una solucion diluida de &cido sulfarico para formar sulfato de

amonio.

El sulfato de amonio formado en la muestra posteriormente es analizado
colorimétricamente mediante una reaccion con fenol e hipoclorito de sodio para
producir indofenol, en un medio de contraste azul. La reaccién es acelerada por

medio de la adicion de nitroprusiato de sodio como catalizador.

Desarrollo del guion experimental

Se hizo una revision de la norma NOM-010-STPS-1999

Tren de muestreo

El equipo de muestreo tiene como objetivo colectar el amoniaco de la atmdsfera

mediante 4 burbujeadores, de los cuales, 3 estardan conectados en serie para

utilizarse como muestreadores activos y el cuarto es el blanco.

Los burbujeadores se conectan en linea a un rotametro que a su vez se conecta a
una bomba. El rotametro es para indicar y controlar el flujo de aire que pasa a

través de los burbujeadores por accién de la bomba.

17

——
| —



Descripcion del tren de muestreo.
En esta seccion se mostrard el material y los implementos seleccionados para el

tren de muestreo (figuras 3 a 7).
1 Rotametro mod. RMA 26 BV marca Dwyer

Este medidor de flujo esta fabricado en Policarbonato y es para uso

| general.
-
X100 Flujo de gas de 0,05-1800 SCFH

"
(<)

LU R LA
B UL T - A
. v ez

Exactitud del +4%

Figura 3. Rotametro RMA 26 BV.

~

T RT TR

Lo
——

1 Filtro y portafiltro de policarbonato en linea marca Pall Life Sciences.

Este porta filtro esta disefiado para filtraciones en linea
de liguidos o gases, pudiendo realizar el muestreo en

interiores o exteriores.
Area de filtracion efectiva: 9.6 cm?

Dimensiones:

e Longitud: 5.8 cm

e Diametro: 6.4 cm
Temperatura maxima de operacion: 121°C
Presién maxima de operaciéon: 340 kPa

Figura 4. Filtro y Portafiltro marca Pall Life Sciences.
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1 Bomba de diafragma mod. WP6111560 marca Millipore

Esta bomba de servicio quimico tiene una cabeza
guimicamente resistente y un diafragma para el
uso con productos quimicos corrosivos 'y

solventes.
Voltaje de operacion: 115 V/60 Hz.

Figura 5. Bomba de diafragma WP6111560
Millipore.

1 Bomba de vacio mod. DDL5BS-101 marca Gast

Esta bomba esta disefiada para aereacion de aguas.
Peso: 0.88 kg

Voltaje de operacion: 120-60-1 Hz

Presién maxima de operacion: 19.3 kPa

Dimensiones:

e Largo 7.62 cm
e Ancho: 10.61 cm

e Base:7.77cm

Figura 6. Bomba de vacio DDL5BS-101 Gast.
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4 Burbujeadores Midget con junta 24/40

Tubos de vidrio que estan disefiados para la recoleccion de

particulas aéreas y fase gas en un medio liquido.

Estan construidos con cristal Pyrex y su graduacion tiene una

exactitud de £0.5 mL por cada incremento.

Figura 7. Burbujeador Midget con junta 24/40

Acoplamiento del tren de muestreo
En la figura 8, se muestra la configuracion del sistema de muestreo (descrito en

el planteamiento del muestreo)

Sentido del flujo de aire

(O)—

Filtroy
porta filtro

3

U

Blanco

4

Al ld-

.

u u U
b vy . s

Burbujeadores conectados en serie

5

Rotdmetro

Q

2

Figura 8. Configuracion del tren de muestreo ensamblado.

Bomba

~——_* rotatoria

)

LN\

1
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1. Bomba rotatoria: Esta bomba va a succionar el aire del ambiente hacia los
equipos de muestreo.

2. Rotametro: Regulara el flujo de aire de la bomba hasta el valor adecuado
para la experimentacion.

3. Filtro y portafiltro: Este aparato se encargara de que el aire que pase al
sistema, no contenga particulas que puedan afectar el muestreo.

4. Blanco: Este burbujeador quedard como testigo, no se le hara pasar
ningun volumen de aire y se analizara como una muestra mas.

5. Burbujeadores conectados en serie: por aqui pasara el aire filtrado y se

depositara el amoniaco en una solucion &cida.

Todas las pruebas se realizaron con una bomba de diafragma Marca Millipore,
modelo WP6111560. Debido a que es un sistema de pulsaciones, se hizo
indispensable el uso de un sistema de amortiguamiento de estas. El sistema de
amortiguacion consisti6 de un matraz Kitasato que funciona como reservorio de

aire donde se disipan las vibraciones.

Debido a que este problema podria causar problemas en experimentaciones
posteriores, se optd por utilizar una bomba rotatoria en linea sin pulsaciones
marca Gast mod. DDL5BS-101.

Figura 9. Sistema acoplado para la bomba de diafragma.
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Figura 10. Sistema puesto en una caja de plastico transparente para facilitar su

transporte a la hora de realizar los muestreos.

Figura 11. Sistema de muestreo con caja forrada y hielos para evitar la

degradacion de las muestras colectadas por accion del calor.

Pruebas del flujo del equipo
Para poder captar el amoniaco a un flujo recomendado de 2 L/min se procedio a
hacer la calibracion del rotametro con la bomba de diafragma para los muestreos

ya que la bomba rotatoria que evita las pulsaciones de flujo se demoré su compra.
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Una vez que se tuvo la bomba GAST mod. DDL5BS-101 se procedié a su

calibracion con el sistema ya configurado.

El método de calibracion consistio en conectar la bomba respectiva al rotametro y

este a su vez al gasometro. Como se muestra en las figuras 12y 13:

Rofémetro
Bomba de

diafragma

Figura 12. Calibracion del rotametro con la bomba de diafragma.
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Figura 13. Calibracion del rotametro con la bomba rotatoria.

Resultados de las pruebas de calibracion

El célculo del flujo real que pasa por el rotametro y la bomba se realizé utilizando
un gasdmetro para gas natural por lo que es necesario corregir el flujo promedio

con el factor de correccién de 0.805.

Densidad del gas natural

F =
actor Densidad del aire

18.2
Factor = 078 = 0.805

~
(o]

——
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Bomba de diafragma.

Tabla 2. Flujo real de la bomba de diafragma 2 L/min

. Diferencias .
Tiempo Volumen _ . Promedio total del
. . parciales L/min . .
(min) (aire) [m3] _ flujo (L/min)
dm?3/5 min
0 65174.20 5.00 1 0.99
Flujo corregido
5 65179.20 4.80 0.96 _
(L/min)
10 65184.00 5.10 1.02
15 65189.10 4.90 0.98 0.7981
20 65194.00 5.00 1

25 65199.00

Bomba rotatoria.

Tabla 3. Flujo real de la bomba de vacio a 2 L/min

_ Diferencias _
Tiempo Volumen _ _ Promedio total del
. _ parciales L/min . .
(min) (aire) [m3] . flujo (L/min)
dm?3/5 min
0 71795.30 8.90 1.78 1.81
Flujo corregido
5 71804.20 9.00 1.8 _
(L/min)
10 71813.20 9.20 1.84
15 71822.40 9.10 1.82 1.45
20 71831.50 9.10 1.82

25 71840.60
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Una vez realizada correctamente la calibracion del rotametro, se procedio a hacer
curvas patron para la insercion del método en el espectrofotometro GBC Cintra
101.

Curvas patrén

Una curva de calibracion o curva patron es la representacion gréfica de una sefal
que se mide en funcion de la concentracion de un analito. La calibracion incluye la
seleccion de un modelo para estimar los parametros que permitan determinar la
linealidad de esa curva, y en consecuencia, la capacidad de un método analitico
para obtener resultados que sean directamente proporcionales a la concentracion
de un compuesto en una muestra, dentro de un determinado intervalo de trabajo.
En el procedimiento se compara una propiedad del analito con la de estandares de
concentracion conocida del mismo analito (o de algun otro con propiedades muy
similares a éste). Para realizar la comparaciéon se requiere utilizar métodos y
equipos apropiados para la resolucion del problema de acuerdo al analito que se
desee determinar. (Dosal & Villanueva, 2008)

Para esta curva patron se emplearon muestras de amoniaco a diferentes
concentraciones las cuales se prepararon para su posterior reaccioén colorimétrica,
mismas que se midieron en el espectrofotdmetro GBC Cintra 101.

Figura 14. Preparacion de los estandares.
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Figura 17. Burbujeadores con los estandares a diferentes concentraciones de
NHs.
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Una vez analizadas las soluciones en el espectrofotometro, se procedio a hacer

una curva con los resultados obtenidos.
Los resultados son los siguientes:
Tabla 4. Resultados de la lectura de los estandares en el

espectrofotometro.

Concentracion de
Muestra Lectura ) %RSD
amoniaco [mg]

1 0.07 0.04 0.1920
2 0.10 0.10 0.0084
3 0.14 0.20 0.1650
4 0.23 0.40 0.7950
5 0.30 0.60 0.1280
6 0.40 0.80 0.0126
7 0.53 1.00 0.0111
Curva de Calibracion
0.6
0.5 y =0.4557x + 0.0476 9}

R?=0.9921
0.4

0.3

Lectura (ppm)

0.2
0.1

0.0
0.0 0.2 0.4 0.6 0.8 1.0 1.2

Concentraciéon (mg)

@ Curva de Calibraciéon Lineal (Curva de Calibracién)

Gréfica 1. Curva de calibracion con base en los estandares preparados.

El coeficiente de correlacion para la curva de calibracién es R?=0.9921.
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Determinaciones de amoniaco en la atmosfera.

Una vez calibrado el equipo e implementada la curva en el espectrofotometro, se
procedio a realizar las determinaciones de amoniaco en el ambiente. En total
fueron realizados cuatro muestreos de dos horas cada uno a 2 L/min, tres de ellos
en el techo del laboratorio mévil del Centro de Ciencias de la Atmaosfera, ubicado
en Circuito Exterior s/n, Coyoacan, Ciudad Universitaria, 04510 Ciudad de México,
CDMX.

st
LABORATORIO

Figura 18. Laboratorio movil del Centro de Ciencias de la Atmosfera.

El cuarto muestreo se realiz6 en el Centro de Ensefianza, Investigacion y
Extension en Produccion Ovina (CEIEPO) de la Facultad de Medicina Veterinaria y
Zootecnia de la UNAM (FMVZ), ubicado en km 53.1 carretera Federal México-
Cuernavaca, Municipio de Huitzilac, Estado de Morelos C.P. 62515
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Figura 19. Patio central del CEIEPO. Huitzilac, Morelos.

Tabla 5. Fechas y lugares de los muestreos realizados.

Muestreo Fecha Lugar
1 Jueves 20 de abril del 2017. CCA, UNAM
2 Martes 25 de abril del 2017. CCA, UNAM
3 Miércoles 26 de abril del 2017. CCA, UNAM
CEIEPO-FMVZ,
4 Jueves 04 de mayo del 2017.
UNAM
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Resultados de los muestreos realizados

Tabla 6. Resultados de los muestreos realizados en el Centro de Ciencias de la
Atmosfera y en Tres Marias, Cuernavaca.
Muestreo 20 de Abril de 2017 (Soleado)
Masa del Masa del

. Masa del
. Concentracion muestreo muestreo
Burbujeador = Lectura %RSD muestreo
(mg/L) en en en ug/m3
mg/0.025L  ug/0.025L Ha
B1 0.17 0.28 0.54 0.0070 6.99 94.85
B2 0.09 0.10 1.44 0.0025 2.46 33.30
B3 0.12 0.16 0.46 0.0041 4.12 55.81
Concentracion total 183.96
Muestreo 25 de Abril de 2017 (Nublado)
Masa del Masa del Muestreo
. Masa del .
. Concentracion muestreo muestreo realizado
Burbujeador = Lectura %RSD muestreo
(mg/L) en en en ug/m3 enla
mg/0.025L  ug/0.025L Ha unidad
B1 0.01 0.12 1.80 0.0030 3.00 40.74 movil del
B2 0.09 0.09 0.27 0.0023 2.34 31.78 CCA
B3 0.10 0.12 0.39 0.0029 2.94 39.84
Concentracion total 112.36
Muestreo 26 de Abril de 2017 (Soleado)
Masa del Masa del
Concentracion muestreo muestreo Masa del
Burbujeador = Lectura %RSD muestreo
(mg/L) en en en ug/m3
mg/0.025.  pg/0.025L H.
B1 0.09 0.09 0.19 0.0023 2.31 31.32
B2 0.09 0.09 0.21 0.0022 2.18 29.57
B3 0.09 0.10 0.42 0.0024 2.38 32.23
Concentracion total 93.12
Muestreo 04 de Mayo de 2017 (Soleado)
Masa del Masa del
L Masa del
, Concentracion muestreo muestreo Muestreo
Burbujeador = Lectura %RSD muestreo
(mg/L) en en en ug/m3 tomado
mg/0.025.  pg/0.025L Ha. en Tres
B1 0.07 0.05 0.38 0.0014 1.37 18.53 Marias
B2 0.06 0.04 0.57 0.0010 1.00 13.59
B3 0.09 0.09 0.38 0.0024 2.35 31.92
Concentracion total 64.04
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Comparacion de concentracidnes totales de NH3

80
60
40
20

0

CCA Periodo 1 CCA Periodo 2 CCA Periodo 3 Tres Marias

pMg/m3
g

Sitio
de muestreo

B CCA Periodol MCCAPeriodo2 mCCAPeriodo3 M TresMarias
Gréfica 2. Concentraciones de NH; integradas para sitio de muestreo.

Andlisis de resultados
Los resultados obtenidos en la tabla 6 para cada burbujeador, muestran que hay

un comportamiento sistematico donde la concentracion del tercer burbujeador es

mayor a la concentracion del segundo burbujeador.

Se observo que la construccion de las puntas de los burbujeadores era desigual,
por lo que se cambidé de orden los burbujeadores. Asi mismo, se reviso las
conexiones en el sistema verificando que se encontaran en buen estado, sin

filtraciones y/o fugas, sin embargo los resultados eran los mismos.

Para verificar que no fuera un error de manejo, se realiz6 un muestreo con un
equipo diferente de burbujeadores y con una bomba de vacio (recordando que en
el primer sistema se usdé una bomba de diafragma), resultando una mayor
concentracion de amoniaco en el tercer burbujeador que en el segundo.

Demostrando que es un comportamiento inherente al sistema.

La misma solucion de &cido sulfarico 0.1 N fue utlizada para todos los
burbujeadores por lo que se infiere que no hay algun defecto de la elaboracién de

la solucién acida para la captacion de amoniaco en la atmésfera debido a que la
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experimentacion y la elaboracion de las soluciones fue hecha de acuerdo al
método de indofenol (Lodge, 1998), y una vez elaborada, es bastante estable con

un tiempo de vida indefinido en almacenamiento.

Los resultados fueron congruentes de acuerdo al tipo de emisién, siendo mas alta
en el ambiente urbano de acuerdo a (Tengyu, y otros, 2014). El transito vehicular
es conocido como una fuente importante de emision de amoniaco en ambiente

urbano, por encima de los desechos animales y de los cultivos.

Conclusiones
La configuracion del sistema de muestreo permite realizar practicas ambientales

que involucren la captacion de amoniaco en la atmosfera, comprobandose su
funcionamiento para zonas urbanas y rurales. Aun cuando el resultado de la
concentracion del tercer burbujeador sea mayor no causa ninguna afeccién debido

a que el resultado final es la suma de la concentracion de los tres burbujeadores.

Se logré la implementacion del método de andlisis (Indofenol) para la
cuantificacion de amoniaco en muestras de burbujeadores. Esto permite la
elaboracion de un guion de laboratorio para la asignatura de Proteccién Ambiental
| de la carrera de Ingenieria Quimica de la Facultad de Quimica de la UNAM.
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Guion Experimental

GUION
CUANTIFICACION DE AMONIACO EN LA ATMOSFERA

Problema: Cuantificar la concentracion de amoniaco presente en el aire por el
método de Indofenol en muestras colectadas por medio de burbujeadores y
comparacion de los resultados con la normatividad laboral aplicable.

Objetivo académico: El alumno sera capaz de acoplar y usar un sistema de
monitoreo activo para la captura y determinacion de la concentracion de amoniaco
en aire ambiente e interpretara los resultados haciendo uso de conocimientos de

equilibrio quimico, Ley de Lambert-Beer y quimica analitica.
Introduccion

El amoniaco (NH3) esta presente en nuestra vida cotidiana en forma natural como
resultado del ciclo del nitrdgeno. Sin embargo, cuando se producen y/o se emiten
grandes cantidades por actividades antropogénicas, la concentracion resultante
cerca de sus fuentes puede producir dafios a la salud, ya que es un gas irritante

gue afecta directamente a las mucosas o sistemas a los que se exponga.

Existen diversos métodos tanto activos como pasivos para la captacion de
amoniaco en aire ambiente. Para este experimento se utilizara el método de
Indofenol para su deteccion una vez que es capturado en un tren de muestreo con
burbujeadores conteniendo una solucion diluida de &acido sulfarico para formar

sulfato de amonio.

El mecanismo de reaccion es el siguiente:
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MNH3 4 HSO; —= 2NH;t + 50,2
(1)

NH4* 4+ HOCO -wf—P NHCO 4 H0

NH,Cl OH 4 2HOCI"  —p= O NCI 4+ 2H,0 + 2HCI
(3)

(2)

N
=~
OH 4+ 0 NCI —= + HC
HO o]
N N
<X s
—_— + oy
HO 0 (0] (4) (o)

Figura G1. Mecanismo de reaccion del método de Indofenol. El sulfato de amonio

formado en la muestra (1) es analizado colorimétricamente por la reaccion con
Fenol e hipoclorito de sodio (2,3), utilizando nitroprusiato de sodio como

catalizador para formar indofenol (4)

Manejo de la muestra

Las mayores fuentes de error en espectroscopia UV-visible estan relacionadas
con el manejo y la quimica de la muestra. Varios factores, que incluyen el
disolvente utilizado, la concentracion, pH y temperatura de la muestra, pueden
afectar la posicion e intensidad de las bandas de absorcién de las moléculas. Por
lo tanto se deben seguir con sumo cuidado las indicaciones de elaboracion de las
soluciénes para no afectar estos parametros y asegurar maxima precision.(Owen,
2000)

37

——
| —




Materiales y equipo

Tabla G1. Materiales y equipo necesarios para reproducir el método de Indofenol.

Materiales

3 Pipetas graduadas de 2 mL
3 Pipeta graduada de 3 mL
3 Pipetas graduadas de 5 mL

3 Pipetas graduadas de 10 mL

1 Micropipeta de 250 y 500uL
4 Puntas para micropipeta

1 Pipeta beral

1 Matraz de 1L

1 espétula

3 Matraces de 100 mL

1 Matraz de 250 mL

1 Matraz de 50 mL

1 vaso de precipitados de 250 mL

1 Filtro de 47 pum

Guantes de nitrilo

Desarrollo experimental

Reactivos

Agua destilada

Acido Sulfarico 18 M
Nitroprusiato de sodio 2 g
Hidréxido de sodio 6.75 M
Hipoclorito de sodio 5-6 %
Fenol 50 g

Fosfato de sodio
dodecahidratado 50 g

Metanol

Equipos

Espectrofotometro Genesys
10S Vis

1 Rotéametro calibrado a
capacidad de 5 L/min de aire
1 Portafiltro de 47 mm

1 Bomba de vacio

4 Burbujeadores con
capacidad de 25 mL cada
uno aproximadamente

1 Balanza digital

1 Potencibmetro

1. Toma de muestras. Colocar 10 mL de solucién absorbedora (anexo C) en

los cuatro burbujeadores, Figura Al (anexo A) para colectar las muestras.

Tres de ellos seran conectados en serie como indica la figura A2 del anexo

A, rotulando del 1 al 3. EIl cuarto burbujeador se sella con papel parafiim y

se llamara “blanco”. Aunque el amoniaco se encuentra en el ambiente

principalmente, puede ser exhalado mediante la respiracion, por tanto, se

recomienda tener el menor contacto posible con la disolucion de acido

sulftrico. Ensamblar (en orden) el portafiltro con el filtro, el flujdmetro, los

burbujeadores y la bomba como se muestra en el anexo A.
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2. Una vez ensamblado el sistema, el equipo debe ser colocado a un metro

sobre el suelo.

Muestrear con un flujo de 2.0 L/min por un tiempo de 1 hora para obtener una
muestra suficiente. Anotar en la tabla G2 el tiempo de inicio del muestreo, el flujo y
las condiciones de temperatura y presion del dia de muestreo. Una vez finalizado

el muestreo sellar los burbujeadores con papel parafilm.

Tabla G2. Condiciones ambientales y técnicas del muestreo.

Tiempo de la Flujo Temperatura

_ Presion (atm)
muestra (h) (L/min) (K)
Inicio

Término

2. Andlisis de las muestras obtenidas.

Los cuatro burbujeadores seran tratados como se indica a continuacion

adicionando las soluciones reactivas en el orden indicado:

2.1. Agregar 2.0 mL de solucion buffer (anexo C) a todos los burbujeadores con

la solucién absorbedora.

2.2. Agregar 5.0 mL de la solucion de fenol de trabajo (anexo C) a los
burbujeadores.

2.3. Mezclar y aforar hasta 22.0 mL con agua destilada.

2.4. Después agregar 2.5 mL de la solucion de trabajo de hipoclorito de sodio

(anexo C) a los burbujeadores y mezclar inmediatamente.

2.5. Aforar a 25 mL con agua destilada los burbujeadores, mezclar y guardar en la

oscuridad a 25°C por 30 minutos para que la reaccién se lleve a cabo.

2.6. Medir el pH de la solucion de trabajo, anotarlo en la tabla G3.
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2.7 Utilizando el “blanco” determinar la absorbancia de la muestra como indica el

anexo F a una longitud de onda de 630 nm.

2.8. Determinar las absorbancias de cada una de las soluciones de los

burbujeadores 1, 2 y 3, anotarlas en la tabla G3.

2.9. Obtener las concentraciones en mg/L para las muestras medidas en el punto

anterior utilizando el anexo B.
Instrucciones

1. Registrar las mediciones de absorbancia en la tabla G3.
Tabla G3. Registro de mediciones de concentracion.
pH Absorbancia (nm) Concenracion
(mg/L)

Burbujeador 1
Burbujeador 2
Burbujeador 3
2. Calcular la masa acumulada en cada uno de los burbujeadores a partir de

la concentracion obtenida usando la curva de calibracion (anexo B).

Registrar en la tabla G4 la masa del muestreo colectada.

Tabla G4. Registro de la masa del muestreo.

Masa del muestreo en Masa del muestreo en
mg/0.025L 1g/0.025L

Burbujeador 1

Burbujeador 2

Burbujeador 3

3. Una vez registrada la concentracion total de amoniaco en aire, se
procederd a convertir la concentracion de amoniaco en disolucion a
concentracion en aire con ayuda de las férmulas del anexo D.

Registrar en la tabla G5.
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Tabla G5. Concentracion de NHs en aire.

Concentracion de NHsz en aire

4.

(ug/m?)
Investigue las concentraciones ambientales de amoniaco en la atmaosfera.

Referencias de ayuda:

Informe de Calidad del aire en Salamanca:
https://www.gob.mx/cms/uploads/attachment/file/196810/1__Informe_calida
d_del_aire_Salamanca__ MLEF.pdf

You, Y., Kanawade, V. P., de Gouw, J. A., Guenther, A. B., Madronich, S.,
Sierra-Hernandez, M. R., Lawler, M., Smith, J. N., Takahama, S., Ruggeri,
G., Koss, A., Olson, K., Baumann, K., Weber, R. J., Nenes, A., Guo, H.,
Edgerton, E. S., Porcelli, L., Brune, W. H., Goldstein, A. H., and Lee, S.-H.:
Atmospheric amines and ammonia measured with a chemical ionization
mass spectrometer (CIMS), Atmos. Chem. Phys., 14, 12181-12194,
https://doi.org/10.5194/acp-14-12181-2014, 2014.

Cuestionario

Vi.

¢ Por qué es importante adicionar los reactivos en el orden indicado a la
solucién de muestreo?

¢Por qué es importante medir el pH de cada una de las soluciones
después del muestreo?

¢ Qué variables se deben cuidar durante el muestreo para que este sea
representativo?

¢Cual es el objetivo de sumar la concentracion de los tres
burbujeadores? En caso de no realizar este procedimiento ¢ CoOmo seria

la concentracion de amoniaco determinada en el aire ambiente?

Suponiendo que el tiempo de muestreo fue de 8 h. Las concentraciones
determinadas ¢ son perjudiciales a la salud? Comparar con la NOM-010-
STPS-2014

Comentar ¢ porque es necesario comparar con una norma de ambiente

laboral?
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vii.  ¢En qué podria influir seleccionar otra longitud de onda para determinar
la concentracion de sulfato de amonio en la solucién absorbedora?
viii.  ¢Por qué es importante tener un pH béasico de la solucion de trabajo?
iX.  ¢Qué funcion tiene el nitroprusiato de sodio en la reaccion del método
de indofenol?

X.  ¢Por qué es importante mantener el blanco tapado todo el tiempo?
Tratamiento de residuos

Los liquidos generados deberan almacenarse en los contenedores asignados.
Estos contenedores deberan de estar previamente marcados y etiquetados de

acuerdo a los residuos que se van a verter en el mismo.

Todos los liquidos generados seran entregados a la Unidad de Gestiéon Ambiental
(UGA) de la Facultad de Quimica.

Referencias consultadas

Diario Oficial de la Federacion. (13 de 03 de 2000). Obtenido de
http://www.stps.gob.mx/BP/secciones/dgsst/normatividad/normas/Nom-010.pdf

Dosal, M. A., & Villanueva, M. (Marzo de 2008). Obtenido de
http://depa.fquim.unam.mx/amyd/archivero/CURVASDECALIBRACION_23498.pdf

Lodge, J. (1998). Methods of air sampling and analysis. Lewis Publishers.

Seinfeld, J., & Pandis, S. (1998). Atmospheric Chemistry and Physics. New York: john Wiley & Sons,
Inc.

Skoog, D., Holler, F., & Crouch, S. (2008). Principios de andlisis instrumental (Sexta ed.). D.F.:
Cengage Learning.

Tengyu, L., Xinming, W., Boguang, W., Xiang, D., Wei, D., Sujun, L., & Yanli, Z. (2014). Emission
factor of ammonia (NH3) from on road vehicles in China: tunnel tests in urban Guangzhou.
Environmental Research Letters.

Referencias citadas

Owen, T. (2000). Fundamentos de la espectroscopia UV-visible moderna. Conceptos bdsicos.
Agilent Technologies.
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Anexo A

Diagrama de ensamblado del sistema de coleccién de amoniaco

En la figura Al se podra observar la forma correcta de ensamblado del sistema de
coleccion, asi como la direccion hacia donde tiene que ir el flujo de aire.

Nota 1: El blanco no estard conectado a ningln equipo, sin embargo, se tratara
COMoOo una muestra mas.

Nota 2: Para que la muestra de amoniaco se conserve por mas tiempo, es
necesario que el sistema de burbujeadores y el blanco, estén inmersos en hielo
cuidando siempre que no se congelen las muestras.

Entrada de flujo de aire al burbujeador

U

M

j:) E> Salida de flujo de aire al burbujeador

Figura Al. Flujo de aire de entrada y salida correctas al burbujeador.
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l Sentido del flujo de aire

: b :

Rotametro
r r r T e ™, Bomba
L L L ,L - rotatoria
Filtro y _
porta filtro
U U U u \ O /
N / N S N S . A
Blanco Burbujeadores conectados en serie

Figura A2. Diagrama de ensamblado del sistema de NHs.
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Anexo B
Curva de calibracién para amoniaco

Los datos citados abajo corresponden a diferentes concentraciones de amoniaco
utilizando un espectrofotometro Genesys 10s vis a una longitud de onda de 630
nm.

Tabla Al. Curva de calibracién de amoniaco a 630

nm.
Conce_ntramén de Absorbancia (nm)
amoniaco (ppm)

0.08 0.0003

0.2 0.0630

0.4 0.2147

0.8 0.5873

1.2 0.7760

1.6 1.2287

2 1.5157

1.600

1.400

1.200

1.000

y =0.7976x - 0.089

0.800 R?=0.9938

0.600

ABS (nm)

0.400
0.200
0.000

0 0.5 1 1.5 2 2.5

-0.200
Concentracién de amoniaco (ppm)

Gréfica Al. Curva de calibracion de amoniaco en el espectrofotometro Genesys
10s vis. a 630 nm.
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Anexo C
Preparacion de disoluciones

Solucién Absorbedora
Diluir 3.0 mL de H2S0O4 (18 M) al 99.2% en 1L de agua destilada para obtener
H2S04 0.1 N.

Solucion de Nitroprusiato de Sodio
Disolver 2 g de nitroprusiato de sodio en 100 mL de agua destilada.

La solucién tiene un tiempo de vida de 2 meses si se mantiene en refrigeracion.

Solucion de Hidréxido de Sodio 6.75 M

Disolver 270 g de hidréxido de sodio en 1 L de agua destilada. Hervir con parrilla
en un vaso de precipitado de 1 L hasta que queden 600 mL con el fin de volatilizar
el amonio contenido en el reactivo. Enfriar y llevar a 1 L.

Almacenar en una botella de polietileno con tapa.

Solucion de Hipoclorito de Sodio
Diluir el hipoclorito de sodio (5-6%) con agua destilada para obtener una solucion
0.1 N (3.7%).

La solucién tiene un tiempo de vida de 2 meses si se mantiene en refrigeracion.

Solucién de Fenol al 45% v/v

Disolver 45 mL (50 g) de fenol a bafio Maria (60°C). Vaciar en un matraz de 100
mL y aforar con metanol. Se recomienda guardarla en un recipiente de vidrio,
taparlo y asegurarlo con parafilm, ya que la solucion es bastante volatil.

La solucion tiene un tiempo de vida de 2 meses si se mantiene en refrigeracion.

Buffer
Disolver 50 g de NasPO4:12 H20 y 74 mL de NaOH 6.75 M en 1 L de agua
destilada. Se recomienda guardarla en un recipiente de vidrio

Solucién de Trabajo de Hipoclorito

Mezclar 30 mL de hipoclorito de sodio 0.1 N y 30 mL de hidréxido de sodio 6.75 M
y llevar a 100 mL con agua destilada. Se recomienda guardarla en un recipiente
de vidrio

Preparar diariamente.

Solucién de Trabajo de Fenol

Mezclar 20 mL de la solucién de fenol al 45% con 1 mL de nitroprusiato de sodio al
2% y llevar a 100 mL con agua destilada. Se recomienda guardarla en un
recipiente de vidrio

Preparar cada 4 horas. (Lodge, 1998).
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Anexo D

Formulas
A continuacién se enlistan férmulas Utiles para el desarrollo experimental de la
practica.

Conversién de la concentracion de amoniaco en disolucién a concentracion
en aire

Ejemplo de calculo de la concentracion en aire

Tabla A2. Ejemplo de concentraciones de amoniaco
en disolucion.

Burbujeador Lectura Concentracion

(mg/L)
Bl 0.174489 0.279756
B2 0.091115 0.098232
B3 0.121609 0.164626
Concentracion total 0.542614

Masa de amoniaco en el burbujeador

mg
MasaNHsb = (0542614 T) (m

Nota: Los 25 mL son el volumen aproximado de cada burbujeador.

) (75 mL) = 0.040 mg

Volumen a condiciones locales
Ver=F *t
Volumen,; = (1.45 L/min)(120 min) = 174 L
Donde:
VcL = Volumen en condiciones locales
F= flujo (L/min)
t=tiempo (min)
Volumen en condiciones estandar

De la ley de los gases ideales:
PV RV,
T, T,
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Despejando:
_ PV Tsa
ST Ty Pag

_ (1atm)(174 L)(25 + 273 K)

Verg = =234.15L
Std ™ (18 + 273 K)(0.761 atm)
Concentracion de amoniaco en aire
0.04 mg mg
[NH;,, | = 35 = 0-00017—=

Conversion de unidades de concentracion de mg/L a pg/m?

1y mg (1000 ug) ( 1L ) 1g
—Z| = (0.00017 == =170==
m3] (O 000 L ) 1mg 1x10-3m3 0 m3
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Anexo E
Ley de Lambert-Beer

Cuando una muestra absorbe luz, la potencia radiante del haz disminuye. La
potencia radiante, P, es la energia del haz de luz por unidad de tiempo y de area.
La luz se hace pasar a través de un monocromador para seleccionar una longitud
de onda, mejor conocida como luz monocromatica. Dicha luz, con una potencia
radiante Po, incide en una muestra de longitud b, la potencia radiante del haz que
emerge por el lado opuesto de la muestra es P, porque la muestra puede haber
absorbido algo de luz, P < P, (C. Harris, 2007).

Solucién
absorbente de
concentracion ¢

~ba

Figura G2. Atenuacién de un haz de radiacion mediante una solucion absorbente.

La relacion directa entre P y Po se denomina transmitancia, T, que es la fraccion

de la luz incidente que pasa a través de la muestra.
P

T=—
Py
Ecuacion 1

Por tanto, T puede valer de 0 a 1 y la absorbancia se define como:

P
A = —logq, (P_) = —logT
0

Ecuacion 2

En el caso de la radiacibn monocromaética, la absorbancia es directamente
proporcional a la longitud b de la trayectoria a través de un medio y la

concentracion c de la especie absorbente, (ver ecuacion 6).
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A = ebc
Ecuacioén 3

A = Absorbancia (adimensional)

» mol
¢ = Concentracion de la muestra (T = M)

b = Paso optico, longitud de la celda (cm)

€ = Absortividad molar o coeficiente de exticion (M 1cm™1)

La relacion anterior expresa la ley de Lambert-Beer, la cual sienta las bases del
andlisis cuantitativo tanto para las mediciones de la absorbancia atémica como la
molecular (Skoog, Holler, & Crouch, 2008).

La absortividad molar considera en la ley de Lamber- Beer es la caracteristica de
una especie que nos dice cuanta luz absorbe a una longitud de onda determinada.

Este parametro puede ser calculado al reordenar la ecuacion que representa la

ley.

Si las bandas de longitud de onda seleccionada para mediciones
espectrofotométricas corresponden a una region del espectro de absorcion en el
que la absortividad molar del analito es en esencia constante, las desviaciones
respecto a la ley de Beer son minimas.

Es recomendable seleccionar una banda de longitud de onda cercana a la longitud
de onda de absorcion méxima, en la cual la absortividad del analito cambia poco.

Eian/da 4 Banda 4

Banda B

EBanda B

Abgorbancia
Abzorbancia

Lengitud de onda Concentracin

Figura G3 y G4. Absorbancia vs longitud de onda y absorbancia vs concentracion.
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Anexo F

INSTRUCCIONES PARA EL MANEJO DEL ESPECTROFOTOMETRO
GENESYS 10S VIS

Procedimiento

1.

2.

Encender el espectrofotdmetro con el botén indicando ON/OFF que se
encuentra en la parte posterior del equipo.

Esperar 15 minutos a que el equipo se estabilice antes de hacer la primera
medicion.

Seleccionar la longitud de onda deseada con la tecla V¥ (ajustar longitud de
onda.

Insertar el blanco y oprima la tecla ¥ (introducir blanco) para ajustar a cero
la absorbancia.

Retirar la celda con el blanco.

Introducir en otra celda la muestra, leer y anotar el valor de la absorbancia
de las muestras.

Apague el equipo con el botén indicando ON/OFF-.

Figura G5. Espectrofotometro Genesys 10s vis.
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