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GUIA DE PRACTICA 1
CONTAMINANTES SOLIDOS SEDIMENTABLES

Docente: Dante Manuel Garcia Jiménez
SECCION: e

Fechd: e /. / 2017 Duracién: 180 minutos

Instrucciones

Utilizar los implementos de seguridad y realizar la prdctica de laboratorio. Elabo-
rar el reporte con el contenido minimo y entregarlo en la fecha.

1. Objetivo

Determinar la concentracion de contaminantes sélidos sedimentables (CSS).

2. Fundamento teérico

En el monitoreo pasivo de contaminantes soélidos sedimentables se emplea el
principio de gravimetria, es decir, la velocidad de sedimentacion por la grave-
dad para la colecciéon de polvo en un colector. Se le denomina Método Berger-
hoff y sirve para determinar la concentracion de la fraccidn sedimentable de
material particulado.

3. Equipos y materiales

3.1. Equipos
Equipo Caracteristicas Cantidad
Balanza Analitica 1
Muestreador Bergerhoff 1
Mufla 1

3.2. Materiales

Materiales Caracteristicas Cantidad
Cdpsula de porcelana 50 ml 2
Vasos de precipitacion 250 ml 2
Piseta 1
Pinzas 1
Desecador 1
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4. Indicaciones

Usar implementos de seguridad. Tener cuidado con objetos punzocortantes.

5. Procedimientos

a. Manejo del colector

+  Después del periodo de muestreo, tapar los recipientes y llevarlos al Labo-
ratorio.

+ Los recipientes con las muestras de precipitacion de polvo no se deberian
guardar mds de 14 dias en el Laboratorio. Deben de estar cerrados y al-
macenados en la refrigeradora y protegidos contra la luz para impedir el
crecimiento de microorganismos.

b. Andlisis de la masa de contaminantes sélidos sedimentables

Método 1. Muestra directa

Para determinar el peso inicial del recipiente (WINICIAL RECIPIENTE) de
medicién, tomar una cdpsula de porcelana, secarla durante 1 hora a
105 °C, luego dejarla enfriar durante 30 minutos hasta alcanzar 20 °Cy
pesarla con la balanza analitica.

Abrir el colector y sacar con una pinza elementos grandes como hojas,
insectos, etc.

Arrastrar con una piseta el polvo sedimentable del colector a un vaso de
precipitacion de 250 ml.

Transferir el liquido a la cdpsula de porcelana de 50 ml.

Poner la cdpsula de porcelana en la mufla de laboratorio y evaporar el
agua.

Programar la mufla a 115 °C por 2 h aproximadamente. Esto dependerd
del contenido en la cdpsula. Si el contenido es mayor a la mitad es po-
sible que necesite mds tiempo (8 h aprox.).

Luego de finalizada la evaporacion, sacar la cdpsula de la mufla y pesar-

la en la balanza para obtener el peso final del recipiente (W, recpen)-

WCSS = I/I/INICIAL RECIPIENTE ~— W;N]CIAL RECIPIENTE

Método 2. Alicuota de la muestra

.

Para determinar el peso inicial de los recipientes (WINICIAL RECIPIENTE)
de medicién, tomar una cdpsula de porcelana, secarla durante 1hora a
105 °C, luego dejarla enfriar durante 30 minutos hasta alcanzar 20 °C y
pesarla en la balanza analitica.
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Abrir el colector y sacar con una pinza elementos grandes, como hojas,
insectos, etc.

Arrastrar con una piseta el polvo sedimentable del colector a un vaso
de precipitacion de 250 ml. Si el volumen del liquido que contiene los
CSS es mayor, deberd usar un recipiente de mayor capacidad. Medir el
volumen total de la muestra (VMUESTRA)

Tomar una alicuota (muestra representativa, VALICUOTA) de 50 ml y
transferir el liquido a la cdpsula de porcelana.

Poner la cdpsula de porcelana en la mufla de laboratorio y evaporar el
agua.

Programar la mufla a 115 °C por 2 h aproximadamente.

Luego de finalizada la evaporacién, sacar la cdpsula de la mufla y

pesarla en la balanza para obtener el peso final del recipiente (W,

RECIPIENTE)'

WCSS ALICUOTA — VVINICIAL RECIPIENTE ~— I/VINICIAL RECIPIENTE

V
— MUESTRA
WCSS - (WCSS ALICUOTA)

ALICUOTA

c. Calculo del area de colecciéon

Hallar el drea de coleccion del colector de contaminantes solidos sedi-
mentables.

6. Resultados

6.1. Reporte de laboratorio

El reporte tendrd el siguiente contenido:

.

Titulo, seccidn, fecha y los integrantes del equipo de trabajo
Objetivo(s)

Resultados y discusion. Considere que el reporte deberd considerar
cada detalle de las mediciones y los procedimientos de cdlculos.
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+  Aplicacion ambiental
+ Conclusiones

+  Anexos

7. Conclusiones

8. Sugerencias y/o recomendaciones

El andlisis debe hacerse con mucho cuidado porque los resultados dependen
de la sensibilidad con la que se realiza el procedimiento.

Referencias bibliograficas consultadas

ARAGON REVUELTA, Pilar y CATALA ICARDO, Ménica (2014). Précticas de contami-
nacion atmosférica. Espafa: Editorial Universitat Politecnica de Valencia.

SWISSCONTACT Y COSUDE (2001). Manual de Laboratorio. Programa Aire Puro.
Monitoreo del Aire. Agencia Suiza para el Desarrollo y la Cooperacién y Fun-
dacion Suiza de Cooperacion para el Desarrollo Técnico.
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GUIA DE PRACTICA 2

DETERMINACI('?N DE NITRITOS EN CONTAMINANTES
SOLIDOS SEDIMENTABLES

Docente: Dante Manuel Garcia Jiménez
SECCION: e

Fechad: e /. / 2017 Duracién: 180 minutos

Instrucciones

Utilizar los implementos de seguridad y realizar la préctica de laboratorio. Elabo-
rar el reporte con el contenido minimo y entregarlo en la fecha.

1. Objetivos

Determinar la concentraciéon de nitritos en contaminantes sélidos sedimenta-
bles.

2. Fundamento teérico

En el monitoreo pasivo de contaminantes soélidos sedimentables se emplea el
principio de gravimetria, es decir, la velocidad de sedimentacion por la gra-
vedad para la colecciéon de polvo en un colector. A este método es le llama
Bergerhoff y sirve para determinar la concentracion de la fraccion sedimentable
de material particulado.

Mediante métodos de andlisis instrumental es posible la determinacién de nitri-
tos en los contaminantes sdélidos sedimentables, ya que al ser un contaminante
secundario se podria identificar que en el &rea de monitoreo el didxido de nitrd-
geno por reaccion quimica se generan iones nitritos.

3. Equipos, materiales y reactivos

3.1. Equipos
Equipo Caracteristicas Cantidad
Balanza Andalitica 1
Muestreador Bergerhoff 1
Mufla 1
Espectrofotometro uv 1
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3.2. Materiales

Materiales Caracteristicas Cantidad
Cdpsula de porcelana 50 ml 2
Vasos de precipitacion 250 m 3
Piseta 1
Pinzas 1
Desecador 1
Papel filtro Watman 40
Embudo 1
Fiola 50 ml 5
Fiola 100 ml 2
Vasos de precipitacion 100 ml 6

3.3. Reactivos
Reactivo Caracteristicas Cantidad
Nitrito de sodio Cristales 50¢g
Sulfanilamida Cristales 50¢g
NEDA Cristales 109

4. Indicaciones

Usar implementos de seguridad. Tener cuidado con objetos punzocortantes.

5. Procedimientos
a. Manejo del colector

+ Después del periodo de muestreo, tapar los recipientes y llevarlos al labora-
torio.

+  Los recipientes con las muestras de precipitacion de polvo no se deberian
guardar mds de 14 dias en el laboratorio. Deben de estar cerrados y al-
macenados en la refrigeradora, y protegidos contra la luz para impedir el
crecimiento de microorganismos.

b. Preparacion de muestra y reactivos

Preparacién de la muestra

+  Abrir el colector y sacar con una pinza elementos grandes como hojas,
insectos, etc.
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« Arrastrar con una piseta el polvo sedimentable del colector a un vaso
de precipitacion de 250 ml. Agitar por 15 min hasta que se genere la
fraccion soluble.

«  Filtrar la solucién para trabajar solo con el liquido filtrado. Esta serd la
muestra.

Solucién patrén de nitrito

+  Preparar una solucién de nitrito 100 mg/L. Antes de la preparacion, se-
car la sal a 110 °C durante 1h.

Solucioén de trabajo

+ Preparar 100 ml de una solucion de nitrito 5 mg/L a partir de la solucion
patrén. Es conveniente prepararla inmediatamente antes de ser utilizada.

Solucioén de sulfanilamida

+ Disolver 5 g de sulfanilamida en 50 ml de HCly aforar a 500 ml con agua
destilada. Se debe desechar cuando adquiera color, normalmente es
tras varios meses de almacenamiento.

Solucion de NEDA

« Disolver 0.5 g de NEDA en 500 ml de agua destilada. Este reactivo se
debe conservar en la nevera y reemplazarlo cuando cambie de color.

c. Procedimiento
Curva de calibracion

+ A partir de la solucién de trabajo, se toman cantidades necesarias para
preparar 5 soluciones de concentraciones comprendidas entre 0.1y 0.7
mg/| de nitrito de sodio en fiolas de 50 ml.

Reaccién quimica

«  Trasvasar la muestra de las soluciones de calibrado a vasos de pre-
cipitacion (identificarlos previamente). Afiadir T ml de soluciéon de sul-
fanilamida, agitar y dejar reaccionar un tiempo de 2 a 8 min. Agregar
después Tml de soluciones NEDA, luego homogenizar y dejar reaccionar
durantelO min, finalmente medir la absorbancia a 543 nm en el espec-
trofotdmetro UV. El color permanece estable hasta las 2 horas.

6. Resultados

Reporte de laboratorio
El reporte tendrd el siguiente contenido:

10
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«  Titulo, seccioén, fecha y los integrantes del equipo de trabajo
+ Objetivo(s)

+  Resultados y discusion. Considere que el reporte deberd considerar cada de-
talle de las mediciones y los procedimientos de cdlculos.

+  Aplicacion ambientall
«  Conclusiones

+  Anexos

7. Conclusiones
71. ...

8. Sugerencias y/o recomendaciones

El andlisis debe hacerse con mucho cuidado porque los resultados dependen
de la sensibilidad con la que se realiza el procedimiento.

Referencias bibliograficas consultadas
ARAGON REVUELTA, Pilar y CATALA ICARDO, Ménica (2014). Practicas de con-
taminacion atmosférica. Espafia: Editorial Universitat Politécnica de Valencia.

SWISSCONTACT y COSUDE (2001). Manual de Laboratorio. Programa Aire Puro.
Monitoreo del Aire. Agencia Suiza para el Desarrollo y la Cooperacion y Fun-
dacion Suiza de Cooperacion para el Desarrollo Técnico.
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GUIA DE PRACTICA 3
INTRODUCCION AL ANALISIS POR ESPECTROFOTOMETRIA

Docente: Dante Manuel Garcia Jiménez
SECCION: e

Fechd: e /. / 2017 Duracién: 180 minutos

Instrucciones

Utilizar los implementos de seguridad y realizar la prdctica de laboratorio. Elabo-
rar el reporte con el contenido minimo y entregarlo en la fecha.

1. Objetivos

Construir una curva de calibracién y calcular la concentracion desconocida
de una muestra.

2. Fundamento teérico

El andilisis instrumental mediante la espectrofotometria UV permite determinar
la concentracion de una sustancia ya que esta es directamente proporcional
d la cantidad de energia que absorbe cuando dicha sustancia se somete a
cierta radiacion de una determinada longitud de onda.

Si una sustancia se somete a determinada potencia de radiacion electromag-
nética (10) la muestra absorbe cierta cantidad de energia, donde la cantidad
que pasa (I) es posible detectarla electronicamente. A esta relacion se le co-
noce como transmitancia.

Si generamos el logaritmo decimal a la relacién anterior queda

I
log| — |=—logT
g[ g

0

A esto se le conoce como absorbancia, es decir un proceso inverso d la transmi-
tancia.

A=-logT

Si una muestra no absorbe energia ( A = o) tiene 100 % de transmitancia por-
que | e 10 serian iguales y su cociente es 1.
La absorbancia (A) es directamente proporcional con la concentracion (C) de

12
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una sustancia, a esto se le conoce como Ley de Lambert Beer, donde a es una
constante de proporcionalidad llamada absortividad que se puede determi-
nar experimentalmente, b corresponde a la longitud que recorre la radiacion
a través de la sustancia.

A=a-b-C

3. Equipos, materiales y reactivos

3.1. Equipos
Equipo Caracteristicas Cantidad
Balanza analitica 1
Espectrofotometro uv 1

3.2. Materiales

Materiales Caracteristicas Cantidad
Pipeta 10 ml 2
Fiola 100 ml 1
Fiola 25 ml 6
3.3. Reactivos
Reactivo Caracteristicas Cantidad
Permanganato de potasio | cristales 200 g

4. Indicaciones

Usar implementos de seguridad. Tener cuidado con objetos punzocortantes.

5. Procedimientos

Preparacién de la solucién madre
+  Preparar una solucion madre de 80 ppm de KMnO4.

Preparacién de las soluciones estandar

«  Preparar cuatro soluciones estandar de 4, 8,16 y 40 ppm a partir de la so-
lucién madre.

Lectura de la absorbancia

+ Poner el espectrofotémetro a 525 nm.

+ Readlizar la lectura del blanco.

+ Readlizar la lectura de cada soluciéon estandar.

Construccion de la curva de calibraciéon

13
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+  Con los datos obtenidos de absorbancia construya una curva de concen-
tracion vs absorbancia.

+ Ajuste la curva a una ecuacion lineal.

Cdlculo de la concentracién desconocida
«  Mida la absorbancia de la muestra de concentracién desconocida.

+  Con la absorbancia de la muestra desconocida determine la concentra-
cién de la muestra empleando la curva de calibracion.

6. Resultados
Reporte de laboratorio

El reporte tendrd el siguiente contenido:

« Titulo, seccion, fecha y los integrantes del equipo de trabajo
+ Objetivo(s)

+ Resultados y discusion. Considere que el reporte deberd considerar cada
detalle de las mediciones y los procedimientos de cdlculos.

+ Aplicacion ambiental
«  Conclusiones
+  Anexos

7. Conclusiones

Referencia bibliografica consultada

Skoog, Douglas A. (2008). Principios de andlisis instrumental. 6° ed. México: Cen-
gage Learning Editores.

14
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GUIA DE PRACTICA 4
MUESTREO PASIVO DE NO,

Docente: Dante Manuel Garcia Jiménez
SECCION: e

Fechd: e /. / 2017 Duracién: 180 minutos

Instrucciones

Utilizar los implementos de seguridad y realizar la prdctica de laboratorio. Elabo-
rar el reporte con el contenido minimo y entregarlo en la fecha.

1. Objetivos

Estimar la concentracion de NO2 mediante difusores radiello.

2. Fundamento teédrico

El monitoreo pasivo de contaminantes gaseosos tiene su fundamento en la
Ley de Fick de la difusién. La Ley de Fick considera que en determinado medio
el fendmeno de transporte de una sustancia se da desde una concentracion
mayor a una concentraciéon menor. En funcién a ello un contaminante a deter-
minada concentracion puede fluir por conveccion natural hacia un punto de
menor concentracion de manera que este pueda entrar en contacto con una
sustancia que la pueda absorber y luego por andlisis quimico determinar la
concentraciéon que existia del contaminante debido a que todo fendmeno de
transporte siempre llega al estado estacionario.

La eleccidon de la sustancia absorbente depende de la afinidad que tiene
cada contaminante y esto permite identificar determinadas sustancias para
determinados contaminantes.

La trietalnolamina como sustancia absorbente en un soporte (tubo soporte)
es capaz de absorber didxido de nitrdgeno y realizar con este método la de-
terminacion de concentraciones de didxido de nitrdgeno por andlisis quimico
instrumental.

3. Equipos, materiales y reactivos

3.1. Equipos
Equipo Caracteristicas Cantidad
Espectrofotometro uv 1

15
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3.2. Reactivos

Reactivo Cantidad
Trietanolamina 50 ml
Agua desionizada 1000 ml
Etilenglicol 25 ml
Acetona 50 ml
Acido clorhidrico 250 ml
Acido clorhidrico 200 ml
Nitrito de sodio 209
Sulfanilamida 509
NEDA 100 g

4. Indicaciones
+  Usar implementos de seguridad completa (guardapolvo, guantes, lentes,
mascarilla, cofia).

+ Tener cuidado con el aserrin y el cemento ya que tienen particulas muy
pequenas.

5. Procedimientos

a. Preparacién de sustancia absorbente de impregnacion

+ Medir 11 ml de trietanolamina (TEA), 3.5 ml de etilenglicol y 25 ml de ace-
tona.

+  Enrasar a 100 ml con agua desionizada.

b. Preparacion de cartucho absorbente

+ Lave el cartucho con agua destilada dos o tres veces, luego Idvelo con
HCl y enguaje con agua destilada.

+ Tome con una jeringa la solucion absorbente e impregne el cartucho.

c. Preparacién de los estandares de calibracién

+  Solucién madre: disolver 0.15 g de NaNO2 previamente desecado y en-
rasar a 100 ml. Esta solucion corresponde a 1000 mg/I NO.,

+  Soluciones estandar: preparar soluciones estandar de NO, a partir de la
solucién madre.

Esténdar 1(1mg/l)

Estandar 2 (5 mg/l)
Estandar 3 (10 mg/I)
Estandar 4 (15 mg/l)

16
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d. Reactivos de colorimetria

.

Sulfanilamida: disolver 10 g de sulfanilamida en 100 ml de HCI concen-
trado y diluir a 11 con agua destilada.

NEDA: disolver 250 mg de NEDA en 250 ml de agua destilada (descartar
la solucion si tiene coloracién marrédn).

e. Curva de calibracion (absorbancia 537 nm)

.

Punto O. Leer la absorbancia con una muestra en blanco.

Punto 1. Tomar 0.5 ml del estandar 1y afiadir 0.5 ml de la solucion de sul-
fanilamida, agitar y esperar 5 min. Luego agregar 1 ml de NEDA, agitary
esperar 10 min. Leer la absorbancia en el espectrofotémetro. La albsor-
bancia de esta medicion corresponde a 500 ng NO.,.

Punto 2. Tomar 0.5 ml del estandar 2 y afadir 0.5 ml de la solucion de
sulfanilamida, agitar y esperar 5 min. Luego agregar T ml de NEDA, agi-
tar y esperar 10 min. Leer la absorbancia en el espectrofotometro. La
absorbancia de esta medicion corresponde a 2500 ng NO,,.

Punto 3. Tomar 0.5 ml del estdndar 3 y afadir 0.5 mL de la solucion de
sulfanilamida. Agitar y esperar 5 min. Afiadir T mL de NEDA. Agitar y es-
perar 10 min. Leer la absorbancia en el espectrofotdmetro. La absor-
bancia de esta medicion corresponde a 5000 ng NO,,.

Punto 1. Tomar 0.5 ml del estandar 1y afnadir 0.5 ml de la solucién de sul-
fanilamida, agitar y esperar 5 min. Luego agregar 1 ml de NEDA, agitary
esperar 10 min. Leer la absorbancia en el espectrofotémetro. La absor-
bancia de esta medicion corresponde a 7500 ng NO,,.

Construir la curva de calibracion entre la concentracion (eje X) y la absor-
bancia (eje Y).

f. Andlisis del cartucho del muestreador pasivo

.

Desmontar el dispositivo de muestreo pasivo
Tomar el cartucho y ponerlo sobre un tubo de ensayo limpio.
Afadir 5 ml de agua destilada y agitar vigorosamente durante 1 min.

Transferir 0.5 ml de la solucién de extracciéon del cartucho a un tubo de
ensayo y afadir 0.5 ml de solucién de sulfanilamida, agitar y esperar 5
min.

Anadir T mlde NEDA, agitar y esperar 10 min.
Leer la absorbancia en el espectrofotdmetro a 537 nm.

Es necesario que este mismo procedimiento lo realice también con una
muestra en blanco (cartucho sin exponer).

17
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g. Calculo de la concentracién desconocida
+  Coeficiente de captacion estandar a 298K:
S,s =0.141ng / ppb.min
coeficiente de captacién ambiental a temperatura promedio de muestreo

T 7.0
Sa :S298 (Eaigj

concentracion de NO,

Ovo>
C. =
NO2 S ¢

a

Crox PPO NO,
Q,0p: NG de NO2 (hallado en la curva de calibracion)
S_: Coeficiente de captacion ambiental, ng/ppb.min

t: tiempo de exposicion, min.

6. Resultados

Reporte de laboratorio

El reporte tendrd el siguiente contenido:

« Titulo, seccion, fecha y los integrantes del equipo de trabajo

+ Objetivo(s)

+ Resultados y discusion. Considere que el reporte deberd considerar cada
detalle de las mediciones y los procedimientos de cdlculos.

+ Aplicacion ambiental

+  Conclusiones

+  Anexos

7. Conclusiones

Referencia bibliografica consultada

Fondazione Salvatore Maugeri (2016). Radiello’s manual.

18



GUIA DE PRACTICA 5
MUESTREO ACTIVO DE NO,

Ingenieria Ambiental

Docente: Dante Manuel Garcia Jiménez

SECCION: e

Fecha: . /e / 2017

Duracion: 180 minutos

Instrucciones

Utilizar los implementos de seguridad y realizar la prdctica de laboratorio. Elabo-
rar el reporte con el contenido minimo y entregarlo en la fecha.

1.

Objetivos

Analizar NO2 en una muestra de aire.

. Fundamento teérico

Empleando un dispositivo que genera vacio es posible succionar una muestra
de aire ambiente que contiene NO2 a través de un recipiente que contiene
una solucién de trietanolamina. El producto de la reaccion es un compuesto
llamado azocolorante que luego puede ser medido por espectrofotometria

UV a 540 nm.
3. Equipos, materiales y reactivos
3.1. Equipos
Equipo Caracteristicas Cantidad
Balanza Analitica 1
Espectrofotometro uv 1
Tren de muestreo 1
3.2. Materiales
Materiales Caracteristicas Cantidad
Fiola 1000 ml 5
Fiola 500 ml 1
Fiola 50 ml 9
pipeta 10 ml 1

19
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3.3. Reactivos
Reactivo Cantidad
Trietanolamina S0g
n-butanol 20 ml
Acetona 200 ml
Fosfato diamodnico 100 g
Nitrito sddico 50g
Acido sulfanilico 509
Dicloruro de NEDA 300 mg

4. Indicaciones

Usar implementos de seguridad completa (guardapolvo, guantes, lentes,
mascarilla, cofia).

5. Procedimientos

5.1. Preparacién de reactivos

a)

b)

Solucién captadora

Afadir 15 g de trietanolamina a 500 ml de agua destilada, luego adicione
3 ml de N-Butanol; mezclar bien y diluir hasta un litro. El reactivo es estable
por dos (2) meses si se mantiene en una botella oscura en el refrigerador.

Solucién tampén fosfato

En una fiola con 500 ml de agua destilada afadir 200 ml de dcido fosforico
y disolver 230 mg de fosfato diamodnico. Completar con agua destilada
hasta 11.

¢) Solucién de diazotacion

d)

e)

En una fiola con 500 ml de agua destilada afadir 20 ml de acetona y disol-
ver 91 g de acido sulfanilico, aforar a 11 con agua destilada.

Solucién de copulacién (NEDA)

En una fiola con 500 ml de agua destilada afiadir 200 ml de tampon fosfa-
to y disolver 160 mg de NEDA. Transferir a un aforado y enrasar a 11.

Reactivo colorimétrico

En el momento de andlisis mezclar por partes iguales las disoluciones de
diazotacion y copulacion.

20
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f) Solucién patrén de NO,

Disolver exactamente 3.75 g de nitrito de sodio previamente desecado y
enrasar a 1l. La soluciéon corresponde a 2.5 mg/| de NO2. Valorar con per-
manganato de potasio. Esta solucién es estable durante 3 meses.

g) Solucién patrén de trabajo

La disolucion patron de trabajo de 5 mg/I de NO2 se prepara por dilucion
a partir de la solucion patrén. Preparar diariamente.

5.2. Toma de muestra

Colocar 100 ml de la solucién captadora en el tren de muestreo. Hacer pa-
sar por el frasco absorbedor 0.4-11/min de aire por un tiempo de 1 h. Fi-
nalizada la toma de muestra, transferir la solucién a una fiola de 50 ml. Se
sugiere lavar dos veces la fiola con 5 ml de solucion captadora.

5.3. Curva de calibracién

Preparar disoluciones de trabajo de NO2 tomando 0.0, 0.5,1.0, 1.5,2.0y 2.5
ml de la solucion patrédn de trabajo que se completan con 5 ml de solucién
captadora en fiolas de 50 ml. No se debe aforar adn.

5.4. Muestra

Tomar 5 ml de la muestra y verter en una fiola de 50 ml. No aforar. Realizar
tres réplicas.

5.5. Reaccién colorimétrica y andlisis

Una vez preparadas las soluciones de la curva de calibraciéon y la muestra,
aforar cada una con el reactivo colorimétrico. Mezclar bien y esperar una
hora, agitar periddicamente. Leer la absorbancia a 550 nm.

6. Resultados
Reporte de laboratorio
El reporte tendrd el siguiente contenido:
« Titulo, secciodn, fecha y los integrantes del equipo de trabajo
+ Objetivol(s)

+  Resultados y discusion. Considere que el reporte deberd considerar cada
detalle de las mediciones y los procedimientos de cdlculos.

«  Aplicacion ambiental
+  Conclusiones

+  Anexos
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GUIA DE PRACTICA 6
MUESTREO ACTIVO DE NO,

Docente: Dante Manuel Garcia Jiménez

SECCION: e

Fecha: . /e / 2017

Duracion: 180 minutos

Instrucciones

Utilizar los implementos de seguridad y realizar la prdctica de laboratorio. Elabo-

rar el reporte con el contenido minimo y entregarlo en la fecha.

1. Objetivos

Analizar NO, en una muestra de aire.

2. Fundamento teérico

Empleando un dispositivo que genera vacio es posible succionar una muestra
de aire ambiente que contiene NO2 a través de un recipiente que contiene
una solucién de trietanolamina. El producto de la reaccién es un compuesto
llamado azocolorante que luego puede ser medido por espectrofotometria

UV a 540 nm.

3. Equipos, materiales y reactivos

3.1. Equipos
Equipo Caracteristicas Cantidad
Balanza Analitica 1
Espectrofotometro uv 1
Tren de muestreo 1
3.2. Materiales
Materiales Caracteristicas Cantidad
Fiola 1000 ml 5
Fiola 500 ml 1
Fiola 50 ml 9
Pipeta 10 ml 1




3.2. Reactivos

Reactivo Cantidad
Trietanolamina S0g
n-butanol 20 ml
Acetona 200 ml
Fosfato diamonico 100 g
Nitrito sodico 50g
Acido sulfanilico 50 g
Dicloruro de NEDA 300 mg

4. Indicaciones

Usar implementos de seguridad completa (guardapolvo, guantes, lentes,
mascarilla, cofia).

5. Procedimientos

5.1. Preparacién de reactivos

a)

b)

c)

d)

e)

Solucién captadora

Anadir 15 g de trietanolamina a 500 ml de agua destilada, luego adicione
3 ml de N-Butanol; mezclar bien y diluir hasta un litro. El reactivo es estable
por dos (2) meses si se mantiene en una botella oscura en el refrigerador.

Solucién tampén fosfato

En una fiola con 500 ml de agua destilada afiadir 200 ml de acido fosférico
y disolver 230 mg de fosfato diamodnico. Completar con agua destilada
hasta 11.

Solucién de diazotacién

En una fiola con 500 ml de agua destilada afiadir 20 ml de acetona y disol-
ver 91 g de dcido sulfanilico, aforar a 11 con agua destilada.

Solucién de copulacién (NEDA)

En una fiola con 500 ml de agua destilada afadir 200 ml de tampodn fosfa-
to y disolver 160 mg de NEDA. Transferir a un aforado y enrasar a 11.

Reactivo colorimétrico

En el momento de andlisis mezclar por partes iguales las disoluciones de
diazotacion y copulacion.



f) Solucién patron de NO2

Disolver exactamente 3.75 g de nitrito de sodio previamente desecado y
enrasar a 1. La solucion corresponde a 2.5 mg/| de NO2. Valorar con per-
manganato de potasio. Esta solucién es estable durante 3 meses.

g) Soluciéon patrén de trabajo

La disolucion patron de trabajo de 5 mg/I de NO2 se prepara por dilucion
a partir de la solucion patrén. Preparar diariamente.

5.2. Toma de muestra

Colocar 100 ml de la solucién captadora en el tren de muestreo. Hacer pa-
sar por el frasco absorbedor 0.4-11/min de aire por un tiempo de 1 h. Fi-
nalizada la toma de muestra, transferir la solucion a una fiola de 50 ml. Se
sugiere lavar dos veces la fiola con 5 ml de solucion captadora.

5.3. Curva de calibracién

Preparar disoluciones de trabajo de NO2 tomando 0.0, 0.5,1.0,1.5,2.0y 2.5
ml de la soluciéon patrén de trabajo que se completan con 5 ml de solucion
captadora en fiolas de 50 ml. No se debe aforar adn.

5.4. Muestra

Tomar 5 ml de la muestra y verter en una fiola de 50 ml. No aforar. Realizar
tres réplicas.

5.5. Reaccién colorimétrica y andlisis

Una vez preparadas las soluciones de la curva de calibracion y la muestra,
aforar cada una con el reactivo colorimétrico. Mezclar bien y esperar una
hora, agitar periédicamente. Leer la absorbancia a 550 nm.

6. Resultados
Reporte de laboratorio
El reporte tendrd el siguiente contenido:
« Titulo, secciodn, fecha y los integrantes del equipo de trabajo
+ Objetivol(s)

+ Resultados y discusion. Considere que el reporte deberd considerar cada
detalle de las mediciones y los procedimientos de cdlculos.

+  Aplicacion ambiental
- Conclusiones
+  Anexos
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