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REPORTE PAP

Presentación Institucional de los Proyectos de Aplicación Profesional

Los Proyectos de Aplicación Profesional son una modalidad educativa del ITESO en la que los estudiantes aplican sus saberes y competencias socio-profesionales a través del desarrollo de un proyecto en un escenario real para plantear soluciones o resolver problemas del entorno. Se orientan a formar para la vida, a los estudiantes, en el ejercicio de una profesión socialmente pertinente.
A través del PAP los alumnos acreditan el servicio social, y la opción terminal, en tanto sus actividades contribuyan de manera significativa al escenario en el que se desarrolla el proyecto, y sus aprendizajes, reflexiones y aportes sean documentados en un reporte como el presente. 

Resumen

Este PAP se basó en un objetivo general el cual fue desarrollar dentro del ITESO técnicas analíticas que permitieran la determinación y la cuantificación del plomo en la cerámica. Se estudiaron piezas de los estados de Michoacán, Jalisco, Oaxaca y una pieza de China. Basándonos en bibliografía se pudieron desarrollar 2 métodos analíticos que cumplieran el objetivo general del proyecto.  La parte experimental fue fundamental ya que se necesitaba conocer los límites que tienen los métodos y sobre todo qué tan fácil son de realizar para que en un futuro se puedan hacer en casa por cualquier persona. En este proyecto se analizaron en su mayoría piezas de cerámica las cuales son utilizadas para la cocina sin destruir ninguna de ellas, ya que su extracción se realizó por medio de ácido acético al 4% (vinagre). Según la NOM-231-SSAI-2002 el límite de solubilidad para las piezas utilizadas para cocinar es de 0.5 mg/L, con esta base se comenzaron los experimentos y se encontró que la mayoría de las piezas contenían plomo. Posteriormente se realizó el método cuantitativo para cada una. Las piezas de Michoacán fueron las más destacadas, con concentraciones por arriba de 1000 mg/L. Se concluyó que la problemática del plomo en la cerámica continúa en nuestro país a pesar de que el FONART desde hace varios años lo ha tratado de combatir. Las pruebas propuestas son fáciles de realizar sin que sea necesario utilizar instrumentos sofisticados como lo indica la NOM-231-SSAI-2002.

1. Introducción

1.1. Objetivos
El objetivo general de este proyecto es desarrollar en el Instituto Tecnológico de Estudios Superiores de Occidente competencias en el área de química analítica que permitan, la detección y cuantificación de sustancias contaminantes en el ambiente con los recursos presentes dentro de la universidad. Claramente en donde su determinación sea de interés social, ético y científico. 
De manera más específica, este proyecto pretende abordar y desarrollar técnicas de análisis químico ya sean cualitativas o cuantitativas con los equipos disponibles en el ITESO, las cuales puedan emplearse para determinar contaminantes ambientales que tengan un efecto en la sociedad. En este caso se eligió el plomo como un contaminante importante en la cerámica que se produce en el país.
De la misma manera, estas técnicas necesitan presentar ciertos requerimientos para ser válidas, como lo es la sensibilidad, especificidad, límites de detección, curvas de calibración, reproducibilidad del método analítico, entre otras. 
Todo esto con el fin de presentar métodos sencillos con los cuales las personas interesadas en estos contaminantes puedan realizarlos en sus pequeñas empresas sin necesidad de tener aparatos químicos de alto costo. 

1.2. Justificación
En términos de salud pública este proyecto es fundamental, ya que el plomo se nos presenta un contaminante silencioso dentro de nuestra vida cotidiana. Estamos hablando de un contaminante que ingerimos en la comida y no todos tienen conocimiento de él. “El plomo es un metal pesado útil para la producción en múltiples procesos industriales, sin embargo su carácter tóxico al ser humano y al ambiente afecta vidas de millones de personas” (FONART,2003). Se sabe que la aplicación del esmalte de plomo en el barro cocido es una de las aplicaciones más comunes para crear piezas utilizadas para almacenar, cocinar y servir alimentos y bebidas. Ya dicho esto el FONART (Fondo Nacional para el Fomento de las Artesanías)  tomo iniciativa ante el problema a lo largo de los años, y se han desarrollado esmaltes libres de plomo que cumplan la misma función que los esmaltes antes utilizados, todo esto por medio de programas y talleres desde 1993. El objetivo de este PAP se plantea observar si la problemática de utilizar esmaltes con plomo continua en nuestro país y como detectarla de manera más sencilla de cómo lo plantea la norma oficial mexicana. Con los resultados de este proyecto se pueden plantear mas tipos de talleres y técnicas para poder determinar la existencia de plomo en la vajilla de cerámica en casa. 

1.3 Antecedentes del proyecto
Este proyecto presenta muchos antecedentes ya que el estudio de plomo en la cerámica a sido un problema que se a presentado durante muchos años. De alguna manera este PAP nos presenta modificaciones a métodos anteriores, pero estos presentan alternativas más óptimas para las personas sin conocimientos sobre química analítica o de química básica. Los documentos en los cuales se basó esta investigación se pueden revisar en la bibliografía y en diferentes apartados que están posteriormente en este documento. Cabe destacar que muchos de ellos se utilizaron sobre todo para ver el comportamiento del plomo a diferentes concentraciones y en diferentes compuestos. 

1.4. Contexto
La alfarería es uno de los oficios más antiguos de la humanidad. Durante milenios, los alfareros han transformado la arcilla en objetos utilitarios. Actualmente, las materias primas usadas para la elaboración de estos objetos incluyen materiales como el plástico, la melamina[footnoteRef:1], el acero, el peltre, entre otros, los cuales no sustituyen al barro, ya que no cuentan con las características de la alfarería, como lo son su textura, su color y estética. [1:  Compuesto organico con fórmula química C3H6N6. Se forma por policondensación de fenilamina y de formaldehido.] 

Cada país, cada región y cada alfarero producen piezas de barro con características particulares de forma, color, calidad y función. Cada una de estas piezas pueden ser clasificadas según su uso y por el hecho de estar o no esmaltadas. Los esmaltes o vidriados impiden la filtración de líquidos además de dar un elemento estético a la pieza.
Los esmaltes a base de plomo o también llamada por los alfareros como “greta” afectan tanto a los productores como a los consumidores. (Pérez, Uso de Plomo en la Alfareria en México, 2010)
México, con sus grandes depósitos de plomo y el uso extendido de alfarería vidriada, tiene una larga y única exposición de plomo. En 1990,  México comenzó a eliminar el plomo de la gasolina e introdujo combustibles libres de plomo. En 1997 la gasolina con plomo se eliminó por completo en México. 
La minería y fundición secundaria también crean riesgos tanto ocupacionales como de salud ambiental. México es el quinto mayor productor de plomo a nivel mundial con 220,000 toneladas métricas en el 2013 y con reservas de más de 5.6 millones de toneladas. 
Las pinturas a base de plomo son un problema persistente en la salud. En México se tiene empresas que operan como grandes productores de pinturas arquitectónicas en Norte y Centro América. En 2008 un estudio reveló que todas las muestras probadas de pintura de esmalte contenía concentraciones  de más de 90 ppm (el límite regulatorio en China y Estados Unidos). 
 Una fuente secundaria de exposición al plomo en la población es al utilizar greta (óxido de plomo) en la alfarería vidriada tradicional. La evidencia arqueológica sitúa la llegada de los esmaltes cerámicos entre los siglos de IX y VIII a.C, sin embargo se estima que su uso comenzó antes. Las regiones en las que los esmaltes se utilizaron por primera vez corresponden a los primeros de civilización agrícola , como por ejemplo, Mesopotamia, China y Egipto. Sin embargo, la producción de cerámica en estas regiones utiliza metales alcalinos como óxidos de sodio y de potasio, sin plomo, para producir esmaltes. No fue sino hasta le periodo helenístico y romano temprano que el plomo se convirtió en la principal materia prima para la producción de esmaltes. 
México es un país con una rica tradición alfarera. La alfarería surgió en nuestro país hace más de 4000 años. Las primeras piezas de alfarería en Mesoamérica se hicieran en el valle de Tehuacán, Puebla y en la costa de Guerrero, donde se encontró la cerámica pox, fechada alrededor del 2300 a.C. A partir de la llegada de los españoles, a los conocimientos de la alfarería indígena se le sumaron las técnicas de todo el mundo. (Caravanos, 2014)
Los vidriados con “greta” fueron introducidos por los españoles en el siglo XVI en donde enseñaron a emplear el óxido de plomo (greta) como fundente. De esta manera poco a poco fue aprendida esta técnica y reproducida por todo el territorio mexicano.
Los tornos orientales y de pedal egipcio fueron introducidos diversificando las técnicas de moldeado, así mismo, los hornos circulares de leña fueron construidos a partir de la conquista, reduciendo el número de alfareros que quemaban sus piezas al aire libre. El horneado a alta temperatura fue introducido en México después de mediados del siglo XX. 
Antes de usar el óxido de plomo (greta), los alfareros empleaban el método de bruñido, el cual consiste en pulir la superficie de la pieza con huesos o metales de la primera quema para cerrar los poros y evitar filtración de líquidos y alimentos. Inicialmente el uso de la greta fue visto como una forma más eficiente de impermeabilizar las piezas de barro, además de darle un toque estético a la misma. El bruñido se sustituyó rápidamente por la greta sin tener en cuenta las complicaciones que presentaría el plomo. 
La exposición al plomo en una pieza depende del uso , frecuencia y tiempo de uso de los objetos. Los estudios iniciales en la década de 1970 se encontraron que el consumo en bebidas en tazas de barro vidriado con greta es una fuente importante de exposición al plomo. Más del 50% de una muestra de cerámica presentó niveles peligrosos de plomo, mientras que entre el 10 y el 25% estuvieron en condiciones de causar envenenamiento por plomo. 
Los alimentos ácidos son un factor de riesgo en la alfarería vidriada. Se a encontrado que los alimentos ácidos como la salsa de soya, la salsa de tomate y el jugo de tamarindo lixivian niveles altos de plomo cuando son almacenados en recipientes vidriados con óxido de plomo. (Pérez, Uso de Plomo en la Alfareria en México, 2010) 

1.5. Enunciado breve del contenido del reporte
Este reporte PAP presenta principalmente el contenido experimental del desarrollo de los métodos analiticos para determinar el plomo en la cerámica, de igual forma presenta un contexto de cómo es que esta problemática afecta a nuestro país. El alcance de este documento es a toda persona interesanda en el tema incluyendo a alfareros, se propone que posteriormente se expongan los resultados a instituciones de gobierno.

2. Desarrollo

2.1. Sustento teórico y metodológico.
Para el desarrollo de los métodos analiticos se baso en diferentes articulos cientificos:
Método Cualitativo: Precipitación de Yoduro de Plomo
1. Manual de Pruebas de FONART: ¿Cómo detectar la presencia de plomo en cazuelas, ollas, platos y jarros de barro esmaltado?
Este manual fue la fuente principal para el método cualitativo ya que nos presenta el desarrollo y la técnica de cómo es que se puede extraer el plomo en piezas de cerámica para alimentos y bebidas.
Este documento fue el indicado para enfatizar en los cuidados analíticos del método. Al leer este documento se tomo en cuenta que se debía lavar el material en acido acético cada vez que se utilizara, por lo tanto en cada experimento se hacia un lavado del material como pipetas, vasos de precipitados, espátulas, agitadores, entre otros. 
2. Informe 2010: Uso de Plomo en la Alfarería en México
Este informe sobre todo presenta información teórica la cual nos da el contexto de la problemática, nos da un enfoque a buscar que la prueba cualitativa sea fácil de manejar y que sea práctica. Sobre todo que nos presenta los principales problemas de salud a los que nos podemos enfrentar al ser alfareros y estar en contacto con el óxido de plomo durante largas jornadas de trabajo. 

	Método Cuantitativo: Precipitación de Molibdato de Plomo midiendo por Nefelometría. 
1.  “The Turbidimetric Determination of Lead” – Tesis de James Francis Lamb, B.S.
Esta tesis fue la base principal para el método cuantitativo, ya que nos presenta un método precipitando molibdato de plomo utilizando molibdato de amonio como reactivo para la reacción:

· 

Este fue el documento que proporciono la información del desarrollo experimental, como las cantidades de reactivos a utilizar. De igual forma nos presenta un método de medición (Espectrofotometría @ 525 nm) que no se decidió tomar ya que el análisis de los datos por nefelometría era mucho más reproducible. 

2. Tesis profesional de Diana Lizette Rojas Iñiguez : “Desarrollo de un método para la determinación de plomo en el aire por nefelometria”, ITESO, Dic. 2004
De igual forma propone el método de precipitación por molibdato de amonio, el cual nos funciona para corroborar la información de la Tesis de James F. Lamb, solamente que la tesis presentada en el ITESO varia conforme al tiempo de espera para la medición posterior a la reacción. Parte importante que se tomo en cuenta de esta tesis fue la parte de ajuste de pH, ya que la tesis menciona que se debe de ajustar el pH con una solución de hidróxido de sodio. Para corroborar el ajuste del pH se realizaron las pruebas necesarias en el laboratorio y no se vio la necesidad de la misma, ya que se hicieron las extracciones con ácidos más débiles que los que presenta la tesis. 

2.2. Planeación y seguimiento del proyecto.
· Enunciado del proyecto
Se busca desarrollar 2 métodos analíticos prácticos que  nos presenten si las piezas de cerámica contienen plomo y en qué cantidad. Lo que se propuso es que se puedan analizar las piezas en casa, por lo tanto se opto por trabajar con ácido acético al 4%, el cual es equivalente al vinagre (ácido acético 5%) que se tiene en casa y trabajar con yoduro de potasio el cual tiene un precio aproximado de $106[footnoteRef:2] pesos por 100g de reactivo. Para el método de cuantificación se busco que el método se acoplara a las modalidades e instrumentos del ITESO y por lo dicho, se decidió trabajar con el método de análisis de nefelometría. Para los 2 métodos analíticos antes mencionados se estableció la política de no romper la pieza para su extracción o toma de muestras. La estrategia a seguir fue concluir con el desarrollo del método cualitativo y posteriormente desarrollar el método cuantitativo ya que se tomaría más tiempo de laboratorio y más tiempo para desarrollo del mismo.  [2:  Precio tomado de “Manual de Pruebas de FONART: ¿Cómo detectar la presencia de plomo en cazuelas, ollas, platos y jarros de barro esmaltado?, pág. 12, 2009.] 


· Metodología
Extracción de plomo de la pieza:
Para ambos métodos analíticos se realizó una investigación de cual era la forma óptima de hacer la extracción del plomo de las piezas analizadas, sin la necesidad de romperlas para el estudio, por medio de el Manual de pruebas de FONART y la norma oficial mexicana (NOM-231-SSAI-2002). Esta bibliografia dice que a la pieza se le debe verter ácido acético al 4% hasta el nivel en donde se utilizaría; por ejemplo, a una taza de café se le vertería el ácido hasta el nivel que se toma el café una persona normal. Posteriormente se calienta la pieza a flama alta durante 10 minutos. Al terminar el tiempo indicado se debe dejar enfriar la solución de extracción hasta temperatura ambiente. Durante la parte experimental del proyecto se guardaron las extracciones de cada pieza en frascos de plastico con taparosca para asi mismo evitar pérdidas de la misma por evaporación. 


Método Cualitativo: Precipitación de Yoduro de Plomo
El método cualitativo como lo dice su nombre es un método que nos dirá si tiene plomo o no la solución de extracción[footnoteRef:3] al precipitar algún compuesto insoluble.  [3:  Extracción de la pieza con ácido acético 4%] 

Como se menciona anteriormente se baso el método del Manual de Pruebas de FONART,  el cual propone que al finalizar la extracción y dejar enfriar la misma[footnoteRef:4], se le agregue una pizca de yoduro de potasio; si aparece una coloración amarilla indica la presencia de plomo en la pieza analizada, de lo contario si no se presenta ninguna coloración indica la ausencia de plomo en la pieza.  [4:  Es sumamente importante dejar enfriar la solución de extracción ya que el yoduro de plomo solo se precipita a temperatura ambiente. ] 

El método se basa en la reacción:
· 

 Dicho lo anterior se decidió primero tomar algunos criterios sobre el compuesto a precipitar (PbI2), como lo fue su solubilidad máxima. Posteriormente se investigo la constante de solubilidad de dicho compuesto, se obtuvo el dato de Kps= 1.39x10-8 Enseguida se muestran los cálculos de solubilidad máxima para este compuesto:
Tomando en cuenta la reacción de disociación:


De esta manera se denota que el yoduro de plomo es sólido, asi que:




Haciendo un balance:

	

	




Donde :
a = cantidad inicial de PbI2
x = cantidad de PbI2 que se disocia
Así que:

Por lo tanto:

Esto nos dice que son 310.8 ppm de yoduro de plomo es la solubilidad máxima del yoduro de plomo en agua destilada. De esta manera como nosotros no pensamos encontrar concentraciones tan altas, el yoduro de plomo lo consideramos como un buen parámetro para la prueba cualitativa. Cabe mencionar que si el medio contiene un exceso de yoduro (como cuando se agrega KI en la prueba cualitativa), la solubilidad es aún menor, pues la concentración de yoduro crece pero Kps se mantiene.
Una vez que se eligió este reactivo como la base para nuestro método cualitativo se revisaron parámetros del mismo. Para ver la sensibilidad del método se realizaron varias soluciones a diferentes concentraciones de Pb2+ entre 0 y 100 ppm. Esto permite definir la concentración mínima a la cual ya no se observa a simple vista la presencia del precipitado.

	[image: ]

	Imagen 1.0 – “ Concentraciones mayores a 50 ppm – Método Cualitativo”




En la imagen anterior se puede observar la coloración amarilla de los tubos con concentraciones mayores de 50 ppm. Enseguida se muestran las concentraciones menores:
	[image: ]

	Imagen 2.0 –“Concentraciones menores de 20 ppm – Método Cualitativo”



Al terminar las pruebas de sensibilidad del método cualitativo se observó que por debajo de las 20 ppm de plomo en las soluciones no se ve ninguna coloración amarilla a simple vista. Cabe destacar que al dejar los tubos durante 1 semana se podía observar precipitado al fondo del tubo Hatch, pero por cuestiones de practicidad del método, podemos concluir que por debajo de 20 ppm el método no es muy preciso ante la presencia de plomo en alguna pieza de cerámica.

Método Cuantitativo: Precipitación de Molibdato de Plomo
Este método como se menciona anteriormente se baso de la tesis de James Francis Lamb, en donde nos indica que por medio de la precipitación de molibdato de amonio se presentará una turbidez blanca debido a la siguiente reacción:
· 

El procedimiento experimental indica que al finalizar la extracción de la pieza y dejar enfriar la solución, se debe de tomar una alícuota de 5 ml, posteriormente se le agrega 1 ml de solución de molibdato de amonio (4 g/L), pero el molibdato se debe de agregar al fondo del tubo y despacio. Al terminar se espera un tiempo aproximado de 15 minutos como mínimo y se mide su turbidez por medio de un nefelómetro.
Según la bibliografía encontrada sobre el tema se opto por solamente hacer la curva de calibración de 0-40 ppm, debido a que en la Tesis de Diana Lizette Rojas en la que estudia la concentración de plomo en aire en concentraciones mayores de 40 ppm el método por nefelometría no funciona, ya que no se comporta de forma lineal y la medición de NTU comienza a decrecer. En un experimento independiente nosotros pudimos comprobar que el rango más adecuado de aplicación del método es para concentraciones de plomo menores a 40 ppm. Para concentraciones entre 40-100 ppm la desviación estándar entre cada medición aumenta, y la reproducibilidad disminuye.
Se probó el método utilizando 2 nefelómetros distintos, y se hizo la curva de calibración para ambos instrumentos como se explica a continuación.



Método con el nefelómetro Hanna HI 93703
El primer nefelómetro que se utilizó fue el nefelómetro Hanna Instruments 93703, el cual de manera automática hace varias mediciones, las promedia y arroja un solo resultado. 
	[image: ]

	Imagen 3.0 –“Nefelómetro Hanna Instruments HI 93703”



Enseguida se muestran los resultados de la primera curva de calibración:

		[Pb]
	NTU 

	0
	3.76

	5
	49.87

	10
	108

	15
	165

	20
	184

	25
	213

	30
	265

	35
	324

	40
	397




	Tabla 1.0 –“Primera medición dela curva de calibración con Nefelómetro Hanna – Método Cuantitativo”



Posteriormente para medir la reproducibilidad del método se decidió hacer mediciones de cada 5 minutos al pasar los 15 minutos requeridos para que se dé la reacción. Se presentaron los siguientes datos experimentales:



		Tiempo
	15 min
	20 min
	25 min
	30 min
	35 min

	[Pb]
	NTU 1
	NTU 2
	NTU 3
	NTU 4
	NTU 5

	0
	3.76
	3.62
	2.87
	2.3
	2.44

	5
	49.87
	57
	53
	53
	54

	10
	108
	113
	99
	97
	99

	15
	165
	149
	131
	119
	129

	20
	184
	190
	161
	148
	154

	25
	213
	201
	180
	172
	164

	30
	265
	253
	233
	216
	208

	35
	324
	311
	293
	258
	254

	40
	397
	338
	312
	309
	301




	Tabla 2.0 –“Mediciones experimentales para curva de calibración – Método Cuantitativo”



De esta manera se obtuvo la siguiente gráfica de datos:

	

	Grafico 1.0 –“Curvas para reproducibilidad del Método Cuantitativo”


Podemos observar que al pasar más tiempo, se comienzan a estabilizar los datos y la variación entre cada medición disminuye. Por lo tanto, para obtener la curva de calibración final se tomo el promedio de los últimos datos. Basándonos en el estudio de los mismos datos:

		Tomando 5 datos

	Promedio
	

	3.00
	0.67

	53.37
	2.55

	103.20
	6.94

	138.60
	18.30

	167.40
	18.60

	186.00
	20.43

	235.00
	24.07

	288.00
	31.25

	331.40
	39.21




	Tabla 3.0 –“Promedio de las 5 mediciones con respectivas desviaciones estándar”




Como se puede observar en la tabla 3.0, las desviaciones estándar son muy altas, para poder corregir esto y ya que los últimos datos se observa que se estabilizan se toman los últimos 4 datos, enseguida se muestra el análisis de los mismos:

		Tomando últimos 4 datos

	Promedio
	

	2.81
	0.59

	54.25
	1.89

	102.00
	7.39

	132.00
	12.49

	163.25
	18.61

	179.25
	15.90

	227.50
	19.94

	279.00
	27.60

	315.00
	16.02




	Tabla 4.0 –“Promedio de los últimas 4 mediciones con respectivas desviaciones estándar”





Y se obtiene el siguiente gráfico:

	

	Gráfico 2.0 –“Curva de calibración de últimas 4 mediciones”



Al considerar las desviaciones estándar altas, se opto por solamente tomar las últimas 3 mediciones. Presentando los siguientes datos:

		Tomando últimos 3 datos

	Promedio
	

	2.54
	0.30

	53.33
	0.58

	98.33
	1.15

	126.33
	6.43

	154.33
	6.51

	172.00
	8.00

	219.00
	12.77

	268.33
	21.46

	307.33
	5.69




	Tabla 5.0 –“Promedio de los últimas 3 mediciones con respectivas desviaciones estándar”




Obteniendo el siguiente gráfico:

	

	Gráfico 3.0 –“Curva de calibración de últimas 3 mediciones”


Tomando solamente 3 mediciones se consideran desviaciones estándar menores, y en este caso sabiendo que el comportamiento no es lineal[footnoteRef:5] se hizo una regresión polinómica de 4to orden, obteniendo un coeficiente de correlación de 0.997, considerado adecuado solamente utilizar las 3 últimas mediciones del método cualitativo. [5:  Se sabe que no se comporta lineal debido a la Tesis: “Desarrollo de un método para la determinación de plomo en el aire por nefelometria” de Diana Lizette Iñiguez Rojas] 


Método con el nefelómetro Red Tide USB-650 Ocean Optics
Como alternativa al nefelómetro Hanna se optó por utilizar el espectrofotómetro modelo Red Tide USB-650 marca OceanOptics. Este es un espectrofotómetro portátil controlado por software y que con una serie de accesorios se adapta para ser utilizado como nefelómetro. 
Algo particular para utilizar este instrumento es que dentro del software se tiene que ajustar una longitud de onda en la cual se deberá trabajar. Según la bibliografía se encontró que se puede trabajar a 525 nm. Una de las ventajas de este instrumento es que se puede ver todo el espectro de la solución blanco y ver cual es la longitud de onda apropiada para el experimento. Después de ver el espectro se observo que las longitudes de onda apropiadas son 550 nm o 610 nm, por lo tanto al tener 2 opciones posibles para trabajar se corrieron curvas de calibración para cada longitud de onda. Enseguida se muestran los datos obtenidos:

		Long. de onda
	550 nm 
	610 nm

	[Pb]
	NTU 1
	NTU 2

	0
	0
	0

	5
	33
	30.6

	10
	42.8
	50

	15
	50.9
	57

	20
	66
	65

	25
	65
	70

	30
	80
	83

	35
	87
	93

	40
	100
	100




	Tabla 6.0 –“Curva de calibración para 550 nm y 620 nm”



Con los datos anteriores se realizó el siguiente gráfico, el cual ayudará a decidir entre cual longitud de onda utilizar:
	[bookmark: _GoBack]

	Gráfico 4.0 –“Curva de calibración a 550 nm y 610 nm”



Ambos conjuntos de puntos se ajustan a un modelo lineal y presentan coeficientes de correlación bastante altos, pero se observa que la curva de calibración a 550 nm se ajusta de mejor manera a una recta con R2 más alta. Por lo tanto se decidió continuar en medir la reproducibilidad del método con este instrumento a la longitud de onda ya seleccionada.
Se realizó una curva de calibración de 0 a 40 ppm, y se presentaron los siguientes resultados:

		Tiempo
	5 min
	10 min
	15 min
	20 min
	30 min

	[Pb]
	NTU 1
	NTU 2
	NTU 3
	NTU 4
	NTU 5

	0
	0
	0
	0
	0
	0

	5
	23
	30
	27
	27
	31

	10
	46
	63
	56
	58
	60

	15
	53
	67
	64
	63
	66

	20
	62
	72
	71
	70
	76

	25
	72
	86
	84
	84
	88

	30
	89
	92
	88
	90
	92

	35
	96
	98
	96
	95
	99

	40
	100
	100
	100
	100
	100




	Tabla 7.0 –“Curva de calibración para 550 nm y 620 nm”





Con las mediciones de la Tabla 7.0 se obtuvo el siguiente gráfico:
	

	Gráfico 5.0 –“Curva de calibración para reproducibilidad de 0-40 ppm a 550 nm”



En el gráfico se puede observar que los datos varían mucho, pero de igual forma que con el nefelómetro Hanna las mediciones al pasar más tiempo se comienzan a estabilizar. Por lo tanto se realizaron los mismos cálculos estadísticos que con el nefelómetro anterior:
		Todos los datos

	Promedio
	

	0
	0.000

	27.6
	3.130

	56.6
	6.465

	62.6
	5.595

	70.2
	5.119

	82.8
	6.261

	90.2
	1.789

	96.8
	1.643

	100
	0.000




	Tabla 8.0 –“Análisis estadístico para todas las mediciones”



Para hacer el análisis se decidió tomar las últimos 4 mediciones y se presentaron los siguientes datos estadísticos:
		Últimos 4 datos

	Promedio
	

	0
	0.000

	28.75
	3.130

	59.25
	6.465

	65
	5.595

	72.25
	5.119

	85.5
	6.261

	90.5
	1.789

	97
	1.643

	100
	0.000




	Tabla 9.0 –“Análisis estadístico para últimas 4 mediciones”



Presentando el siguiente gráfico:

	

	Gráfico 5.0 –“Curva de calibración de 0-40 ppm a 550 nm”


En este caso se ajusto a una ecuación polinómica de 4to grado obteniendo un coeficiente de correlación alto, por lo tanto se optó por dejar esta curva de calibración como la adecuada conforme este instrumento.
Al terminar de realizar las curvas de calibración para ambos instrumentos se optó por utilizar el nefelómetro Hanna debido a que es mucho más fácil su medición para este método analítico, en el caso de el nefelómetro OceanOptics, se tiene la desventaja que si se mueve el detector existe una gran variación de los datos.
Al concluir que se utilizaría el nefelómetro Hanna se tomaron precauciones de siempre utilizar el mismo instrumento y de lavar con ácido acético siempre los tubos especiales para el mismo.



· Cronograma o plan de trabajo 
		Número de tarea
	Tarea
	Tipo de Tarea
	Tiempo requerido
	Recursos

	1
	Búsqueda de bibliografía
	Técnica
	2 semanas
	Humanos

	2
	Obtención de piezas de Cerámica
	Social
	1 semana 
	Materiales

	3
	Definición de Métodos Analíticos
	Profesional
	3 semanas 
	Humanos

	4
	Desarrollo de Método Cualitativo
	Operativa
	4 semanas
	Tecnológicos

	5
	Análisis de resultados del método cualitativo
	Profesional
	1 semana
	Humanos

	6
	Desarrollo de Método Cuantitativo
	Operativa
	4 semanas
	Tecnológicos

	7
	Análisis de resultados del método cuantitativo
	Profesional
	1 semana
	Humanos




	Tabla 10.0 –“Cronograma de trabajo”


En la tabla 10.0 se muestran de manera general como es que se le dio seguimiento al proyecto y enseguida se presenta la justificación y objetivo de cada uno:

Tarea 1: Búsqueda de Blbliografia
Como primera tarea se hizo una búsqueda amplia de recursos bibliográficos para ver qué estudios se han hecho sobre el plomo en la cerámica y sobre todo de artículos que presentaran métodos analíticos que no requirieran espectrofotometría de absorción atómica y plantearan métodos de análisis faciles y óptimos para este proyecto. 

Tarea 2: Obtención de piezas de cerámica
Se toma la obtención de las piezas como tarea, ya que algunas de las piezas de cerámica se obtuvieron por medio del profesor asesor de PAP, pero otras piezas fueron adquiridas en la ciudad de Uruapan, Michoac{an en un mercado que se realiza durante las fechas de Semana Santa, en el cual muchos pueblos de la región llevan sus piezas de cerámica para venderlas y promocionar su trabajo. 

Tarea 3: Definición de Métodos Analíticos
Esta tarea se llevo acabo conforme se iba relacionando lo encontrado en la bibliografía y las necesidades del proyecto, de esta manera se pudieron definir cuales eran los métodos finales con los cuales se iban a analizar las piezas adquiridas anteriormente. 

Tarea 4: Desarrollo de Método Cualitativo
El desarrollo de este método llevo menos tiempo ya que no tiene mucha complicación. Toda la información de este método se puede encontrar en el apartado de “Planeación y seguimiento del proyecto – Método Cualitativo”.

Tarea 5: Análisis de Resultados de Método Cualitativo
El analisis de los resultados se puede revisar en el apartado de “Planeación y seguimiento del proyecto- Método Cualitativo”.

Tarea 6: Desarrollo de Método Cuantitativo
El desarrollo del método cuantitativo fue más tardado ya que se tomaron 2 instrumentos en consideracíon y se hicieron 2 curvas de calibración. Todas las especificaciones se pueden revisar en el apartado “Planeación y seguimiento del proyecto – Método Cuantitativo”.

Tarea 7: Análisis de Resultados de Método Cuantitativo
El análisis de los resultados se puede revisar en el apartado de “Planeación y seguimiento – Método Cuantitativo”.

· Desarrollo de propuesta de mejora 
El desarrollo de cada una de las actividades realizadas se puede revisar y analizar en 2 apartados diferentes de este documento:
1. “Planteamiento y seguimiento del proyecto”
2. “Resultados del trabajo profesional”
Donde cada uno presenta los requerimientos de este apartado. 
3. Resultados del trabajo profesional 
Para los resultados de este proyecto como se mencionó anteriormente se analizaron piezas de cerámica de diferentes procedencias, por ejemplo, Michoacán, Oaxaca, Jalisco y China. Fueron un total de 11 piezas de las cuales 8 fueron del estado michoacano, 1 pieza del estado de Jalisco, 1 pieza del estado de Oaxaca y 1 pieza de China. Cada una de ellas fue analizada con ambos métodos analíticos y cabe volver a mencionar que cada una de ellas se analizó conforme a la norma oficial mexicana (NOM-231-SSAI-2002) que presenta la siguiente información importante para el proyecto:

		Tipo de pieza
	Limite permisible
	Limite de solubilidad (mg/L)

	Piezas Huecas pequeñas
	Todas las piezas
	2

	Piezas huecas grandes
	Todas las piezas
	1

	Piezas huecas para almacenar
	Todas las piezas
	0.5

	Tazas y Tarros
	Todas las piezas
	0.5

	Piezas para procesar alimentos y bebidas
	Todas las piezas
	0.5

	
	
	




	Tabla 11.0 –“Limites de solubilidad según la NOM-231-SSAI-2002 ”


Enseguida se muestran las diferentes piezas que se analizaron y su procedencia:

		Piezas
	Estado

	Capula 1
	Michoacán

	China
	China

	Plato Rojo
	Jalisco

	Oaxaca
	Oaxaca

	Tzin Tzun Tzan
	Michoacán

	Patamban
	Michoacán

	Taza Capula
	Michoacán

	Huancito
	Michoacán




	Tabla 12.0 –“Piezas Analizadas y su procedencia ”




Con el desarrollo de ambos métodos analíticos y con base a lo antes mencionados se llegó a los resultados siguientes:

Método Analítico Cualitativo:

 Como se mencionó en apartados anteriores, la presencia de una coloración amarilla indica la precipitación de yoduro de plomo.

		Piezas
	¿Presenta coloración amarilla?

	Capula 1
	Si

	China
	No

	Plato Rojo
	Si

	Oaxaca
	Si

	Tzin Tzun Tzan
	Si

	Patanban
	Si

	Taza Capula
	No

	Huancito
	Si

	Olla G Capula
	Si




	Tabla 13.0 –“Resultados de piezas analizadas por método cualitativo ”
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	Imagen 3.0 –“Análisis de Pieza de Santa María Atzompa, Oaxaca”



	[image: ]

	Imagen 4.0 –“Análisis de Pieza de Capula, Michoacán”


Método Analítico Cuantitativo:

Tomando referencia de apartados anteriores en cada una de las piezas se le vertió el volumen de ácido acético al nivel en que se utilizaría la pieza comúnmente. De esta manera después de hacer la extracción de todas las piezas y de hacer el método anterior, se realizó el método cuantitativo a cada una de ellas, presentando los siguientes resultados:

		Piezas
	Cuantitativo [ppm]
	Dilución

	Capula 1
	4
	1:25

	China
	1.37
	1:25

	Plato Rojo
	9.09
	1:25

	Oaxaca
	1296.2
	1:100

	Tzin Tzun Tzan
	1879
	1:100

	Patanban
	2867
	1:100

	Taza Capula
	12.83
	1:25

	Huancito
	3082
	1:100

	Olla G Capula
	2087
	1:100




	Tabla 14.0 –“Resultados de piezas analizadas por método cuantitativo ”


Como se puede ver en la tabla 14.0 se tuvieron que hacer diluciones para algunas extracciones de algunas piezas, el primer parámetro para esta decisión fue con la prueba cualitativa, que como se puede observar en las imágenes 3.0 y 4.0 presentan una coloración más intensa que la solución de 100 ppm presentada en apartados anteriores. 

En el caso de los resultados de ambos métodos se puede decir que las piezas presentan concentraciones mayores a las esperadas, como lo fue que nuestra curva de calibración es de 0 a 40 ppm, y también que los alfareros en las regiones seleccionadas no siguen las normas oficiales mexicanas. En el caso de la norma que se cita en la tabla 11.0 nos dice que eran de esperarse concentraciones de plomo alrededor de los 0.5 mg/L o ppm. Se encontraron concentraciones por arriba de 1000 ppm, lo cual nos demuestra que primero que nada, se siguen utilizando esmaltes con plomo y a pesar de los esfuerzos de la FONART y del gobierno por erradicar esta problemática desde hace varios años, el problema sigue en pie. 
Si hablamos sobre la importancia y nos enfocamos en la parte del desarrollo de los métodos analíticos, se puede decir que ambos métodos cumplen los requerimientos que se planearon al principio del proyecto, aunque se puede decir que el método cualitativo es más práctico para que sea público y sobre todo para que los alfareros y las personas interesadas lo puedan realizar ya sea en las piezas que fabrican o en las piezas que compran para su uso en la cocina. Esto genera un gran impacto en la sociedad, por que se sabe que un gran número de personas hoy en el 2016 siguen utilizando ollas de barro esmaltado para cocinar en sus casas. O no solo para cocinar, si no como utensilios de cocina o para almacenamiento de alimentos por largos periodos de tiempo.

4. Reflexiones del alumno o alumnos sobre sus aprendizajes, las implicaciones éticas y los aportes sociales del proyecto.

· Aprendizajes profesionales
La carrera de Ingenieria Quimica se caracteriza por como lo dice su nombre ser una carrera de ingeniería, por lo tanto de ingenio, innovación y desarrollo. En el caso de este PAP se me planteó un reto a nivel profesional, porque a lo largo de la carrera nunca se me habia presentado la oportunidad de trabajar en el laboratorio solo. Esto fue un reto personal y profesional, ya que cambia las perspectivas de decisiones en situaciones críticas y de desiciones teóricas. En este PAP se me presentaron retos de materias como Quimica Analítica, Quimica Analítica Instrumental, Fisicoquímica, Quimica Inorgánica, Fisicoquímica II, Cinética Química, entre otras más. Cada una de estas materias para un ingeniero químico son su base, el reto aquí fue recordar cada una de ellas e implementar mis conocimientos a lo largo del trabajo experimental. 
Mi aprendizaje de la parte económica es que las normas oficiales méxicanas que se tienen ante esta problemática no estan adaptadas al público que las requiere. Me atrevo a decir que la norma oficial méxicana (NOM-231-SSAI-2002) es muy objetiva conforme los límites de solubilidad del plomo en las diferentes piezas que existen, tiene de manera clara cómo es que se debe de seguir el método experimental, pero cuando se llega al momento de medir lo extraido se presenta un aparato de muy alto costo que no se tiene en cualquier laboratorio químico en el país. Esto me deja pensando en por qué la gente no sigue las normas oficiales mexicanas, y cuánto va a costar certificarse ante la misma o por lo menos checar si se está siguiendo la misma. Alfareros de todas las regiones en el país son el público principal para esta norma oficial mexicana, y viendo el contexto de este trabajo, no se tienen tantos recursos económicos para analizar cada lote de piezas de cerámica para verificar si se respetan los límites de solubilidad de plomo y cadmio. 
En lo personal aprendí a trabajar por mi cuenta dentro de un laboratorio, aprendí a seguir las normas y cumplir mis objetivos. A lo largo del proyecto muchas dudas salían ante el comportamiento de las reacciones de los métodos analiticos, pero este PAP desarrolló un pensamiento critico ante las cosas y me enseño a seguir objetivos para poder concluir metas con el menor tiempo posible y de mejor calidad. 

· Aprendizajes sociales
Todo este análisis de plomo en la cerámica sería en vano si no tiene una aplicación social. Y como lo dice este proyecto de aplicación profesional, yo como próximo ingeniero químico debo de saber aplicar mis conocimientos para el bien de la sociedad. Creo que a lo largo de este proyecto profesional he desempeñado varias habilidades como líder y sobre todo para la toma de decisiones por mi cuenta. Considerando que este proyecto se me presenta como mi primer proyecto de aplicación profesional, me gustaría decir que me deja con un gran aliento de seguir con la innovación en mi área de trabajo y en mi área de aplicación. 
Al analizar el impacto que tiene este proyecto puedo decir que primeramente me fue impactante el hecho de encontrar tanto plomo en algunas piezas, y de igual manera fue sorprendente para varias personas que se encontraban al pendiente del proyecto, ya sea porque utilizan ollas de barro en casa o simplemente por interés científico. Se sabe y se ha dicho varias veces en este documento que este proyecto es una referencia para todos los alfareros y personas que les resulte interesante,  creo que como el primer proyecto de aplicación profesional dentro del ITESO sobre el plomo en la cerámica no tuvo tanto impacto social, ya que no salimos a las periferias, pero cabe destacar que este proyecto no concluye aquí y que tendrá una segunda parte en la cual se buscará innovar los métodos analíticos y sacar esta información para que sea aplicada en la sociedad. 

· Aprendizajes éticos
Cuando se habla de ética se habla sobre la moral, en mi Proyecto de Aplicación Profesional se me permitió tener una interacción pequeña con los alfareros en el estado de Michoacán, esto fue a la mitad del lapso de trabajo experimental. Para el tiempo cuando se realizó la visita al “tianguis” artesanal en la ciudad de Uruapan, Michoacán ya se tenía conocimiento de las grandes concentraciones de plomo en la cerámica de la región. Una de las opciones al llegar y hablar con un alfarero es pensar que utiliza esmaltes con plomo por conveniencia, pero una decisión que tomé al llegar al lugar fue no mencionar que me encontraba analizando el plomo en las piezas, si no más bien decidí interactuar con los vendedores y preguntarles sobre el proceso de las piezas que vendían. Esto me ayudo mucho a tomar la problemática nacional del plomo en la cerámica de otra manera, ver que simplemente la falta de conocimiento de los alfareros es la primera causa de seguir utilizando los esmaltes con plomo, y que sobre todo por tradición y economía se sigue cocinando en hornos de leña y no de gas. Aquí se nos presentan 2 factores fuera del alcance del PAP, pero sí le dan otro enfoque al proyecto, ya que solamente se podrían desarrollar los métodos analíticos y concluir que las piezas de alfarería mexicana contienen plomo y que la problemática continúa en nuestro país, pero al platicar con los alfareros y salir del laboratorio para conocer cómo es la creación de una pieza de cerámica me ayudo a que este PAP sea un proyecto de salida a la comunidad que más lo necesita, que sea un PAP que tenga una aportación social y una llamada de atención a la sociedad. No se trata de plantear que ya no se compre cerámica en México, sino que se compre cerámica que se pueda confiar y comprobar que no llegue a afectar nuestra salud y de las personas que nos rodean. 



· Aprendizajes en lo personal
A lo largo de la carrera y buscando mi área de especialidad siempre le encontré gusto al área de laboratorio, ya que es el lugar en donde puedo tomar decisiones que cambiaran algo en algún momento de nuestras vidas. Tan sólo un experimento nos ayuda a entender lo complicado e inigualable que es la ciencia. Este PAP me abre puertas a querer dedicarme a un área de laboratorio, pero claramente a tener un aporte a la sociedad en general. Yo como ingeniero químico me gustaría aplicar todos mis conocimientos para el bien común. Como católico es mi deber utilizar mis conocimientos para el bien de las demás personas. Con este PAP se busca desarrollar métodos de análisis para determinación de plomo, y si yo como Ingeniero químico puedo contribuir para la solución de la problemática de intoxicaciones por plomo en el país me comprometo a hacerlo. De igual forma aprendí a no juzgar un jarrón por su brillo, ver que no todo es lo que parece, ya sea para bien o para mal. Si, una pieza se puede ver más estética con una greta con plomo, pero el plomo es como un vaso de agua que se va llenando en nuestro cuerpo, siendo un metal pesado es muy difícil para nuestro cuerpo excretarlo, y se acumula en nuestro organismo. Al afectar nuestra salud esta afectando a las personas que más queremos, y por lo tanto es nuestro deber ver una manera optima, ética, económica para solucionar este problema. 


5. Conclusiones
Como conclusión de este proyecto se puede decir que los métodos analíticos desarrollados fueron óptimos para los objetivos planteados al principio del proyecto, ya que ambos cumplen con los requerimientos que se tenían. Se logro desarrollar y mejorar ambos métodos, aunque claramente se pueden mejorar todavía muchas cosas. Para el método cualitativo se propone que se puede medir la cinética de la reacción de yoduro de plomo, ya que de esa manera podemos saber la velocidad de reacción para la formación de este precipitado indicador de presencia de plomo. También se propone que se hagan experimentos para saber cuánta es la cantidad exacta de yoduro de potasio que se debe agregar para estandarizar el método y no llegasen a variar los resultados debido a agregar más o menos yoduro de potasio a la extracción. Para el método cuantitativo se propone que se utilice algún tipo de estabilizador para cuando se forme la turbidez debido al molibdato de plomo, ya que como dice el método se debe de medir inmediatamente al terminar los 15 minutos de espera, pero cuando se quieren hacer análisis estadísticos de las extracciones se requieren hacer varias mediciones, de esta manera se puede decir que los datos pudieron llegar a variar gracias a esta rápida precipitación del producto. Se propone agregar glicerina solamente tomando en cuenta que no contenga alguna contaminación de plomo. De igual manera para el método cuantitativo cabe destacar que la solución de molibdato de amonio debe ser fresca para esta experimentación, ya que varias piezas de cerámica no pudieron ser tomadas en cuenta para este proyecto debido a los resultados tan vagos que se obtenían; se comprobó que el problema en este caso fue una solución de molibdato de amonio que no era fresca. Se propone checar si algún otro reactivo puede precipitar al plomo y dar la turbidez a la muestra. Para el siguiente PAP se propone que se analice la temperatura en la cual el plomo se desprende de las ollas que se utilizan para cocinar y de igual manera hacer experimentos a temperaturas bajas con soluciones ácidas, pensando en que en la vida fuera de un laboratorio se tienen piezas de barro esmaltado en contacto con bebidas ácidas a temperaturas menores que la de ebullición.
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Curva de calibración - Nefelómetro Hanna 93703
0-40 ppm, todos los puntos

NTU 1	0	5	10	15	20	25	30	35	40	3.76	49.87	108	165	184	213	265	324	397	NTU 2	0	5	10	15	20	25	30	35	40	3.62	57	113	149	190	201	253	311	338	NTU 3	0	5	10	15	20	25	30	35	40	2.87	53	99	131	161	180	233	293	312	NTU 4	0	5	10	15	20	25	30	35	40	2.2999999999999998	53	97	119	148	172	216	258	309	NTU 5	0	5	10	15	20	25	30	35	40	2.44	54	99	129	154	164	208	254	301	ppm de Pb2+


NTU




Curva de calibración - Nefelómetro Hanna 93703
0-40 ppm, promedio de últimas 4 mediciones
Barras de error +/- 1 SD

Promedio	
0.59348546738736696	1.892969448600091	7.3936910042729451	12.4899959967968	18.607794065928399	15.90335394395367	19.941581348194699	27.604347483684521	16.020819787597219	0.59348546738736696	1.892969448600091	7.3936910042729451	12.4899959967968	18.607794065928399	15.90335394395367	19.941581348194699	27.604347483684521	16.020819787597219	0	5	10	15	20	25	30	35	40	2.8075000000000001	54.25	102	132	163.25	179.25	227.5	279	315	ppm de Pb2+


NTU




Curva de calibración - Nefelómetro Hanna 93703
0-40 ppm, promedio de últimas 3 mediciones
Barras de error +/- 1 SD

Promedio	
0.29704096238285599	0.57735026918962595	1.1547005383792519	6.4291005073286369	6.5064070986477116	8	12.767145334803701	21.45538005567213	5.6862407030773303	0.29704096238285599	0.57735026918962595	1.1547005383792519	6.4291005073286369	6.5064070986477116	8	12.767145334803701	21.45538005567213	5.6862407030773303	0	5	10	15	20	25	30	35	40	2.5366666666666671	53.333333333333343	98.333333333333229	126.3333333333333	154.33333333333329	172	219	268.33333333333331	307.33333333333331	ppm de Pb2+


NTU




Curva de Calibración - Ocean Optics 0-40 ppm 
 550 nm y 610 nm

NTU 1	
0	5	10	15	20	25	30	35	40	0	33	42.8	50.9	66	65	80	87	100	NTU 2	
0	5	10	15	20	25	30	35	40	0	30.6	50	57	65	70	83	93	100	ppm de Pb2+


NTU




Curva de calibración - Nefelómetro OceanOpctics #
0-40 ppm, todos los puntos


NTU 1	0	5	10	15	20	25	30	35	40	0	23	46	53	62	72	89	96	100	NTU 2	0	5	10	15	20	25	30	35	40	0	30	63	67	72	86	92	98	100	NTU 3	0	5	10	15	20	25	30	35	40	0	27	56	64	71	84	88	96	100	NTU 4	0	5	10	15	20	25	30	35	40	0	27	58	63	70	84	90	95	100	NTU 5	0	5	10	15	20	25	30	35	40	0	31	60	66	76	88	92	99	100	ppm de Pb2+


NTU




Curva de calibración - Nefelómetro OceanOpctics #
0-40 ppm, promedio 4 últimos puntos


Promedio	
0	3.130495168499698	6.4652919500978596	5.5946402922797454	5.1185935568278831	6.2609903369994031	1.7888543819998319	1.643167672515498	0	0	3.130495168499698	6.4652919500978596	5.5946402922797454	5.1185935568278831	6.2609903369994031	1.7888543819998319	1.643167672515498	0	0	5	10	15	20	25	30	35	40	0	28.75	59.25	65	72.25	85.5	90.5	97	100	ppm de Pb2+


NTU
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