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REPORTE PAP

Presentacion Institucional de los Proyectos de Aplicaciéon Profesional

Los Proyectos de Aplicacion Profesional (PAP) son una modalidad educativa del ITESO en la
que el estudiante aplica sus saberes y competencias socio-profesionales para el desarrollo
de un proyecto que plantea soluciones a problemas de entornos reales. Su espiritu estd
dirigido para que el estudiante ejerza su profesion mediante una perspectiva ética y

socialmente responsable.

A través de las actividades realizadas en el PAP, se acreditan el servicio social y la opcion
terminal. Asi, en este reporte se documentan las actividades que tuvieron lugar durante el
desarrollo del proyecto, sus incidencias en el entorno, y las reflexiones y aprendizajes

profesionales que el estudiante desarrollé en el transcurso de su labor.

Resumen

En este trabajo se evalud el estado actual de la instrumentacion electroquimica en los
laboratorios del ITESO. En particular, se intentd poner en marcha el potenciostato Vimary
un potenciostato de fuente abierta lamado Rodeostat. La validacidn experimental fue por
medio de voltamperometria ciclica. Se comprobd la funcionalidad del potencionstato
Rodeostat a través de la replicaciéon del voltamperograma de la reaccion redox del par
ferrocianuro/ferrocianuro y la elaboracién de una curva de calibracidn por el método de
adicién. Con el potenciostato Vimar no se obtuvieron buenos resultados. Finalmente, se
fabricaron electrodos de trabajo de grafito y electrodos de referencia de Ag/AgCl, y se

construyd una celda electroquimica de tres electrodos.



1. Introduccion

1.1. Objetivos

1. Evaluar estado actual de la instrumentacién electroquimica en los laboratorios del ITESO.
En particular, comprobar la operacién del potenciostato Vimar PG-2EV, con el fin de
reactivar esta linea de investigacion.

2. Disefar, construir y caracterizar una celda electroquimica de tres electrodos con
desgasificacion de electrolito, apta para emplearse en prdacticas de laboratorio e
investigacion.

3. Crear un manual de operacidén del potenciostato, con el fin de que pueda ser empleado en
experimentos electroquimicos representativos.

4. Evaluar el uso del nuevo potenciostato portatil Rodeostat y crear un manual basico de

operacion del mismo.

1.2. Justificacion

Como parte del programa interno de Apoyo a la Investigaciéon del ITESO, en agosto de
2017 fue aprobado el proyecto “Caracterizacidén de variables ambientales en los poligonos
del ITESO en el Bosque la Primavera”. Uno de los objetivos especificos comprometidos en
este proyecto consiste en desarrollar metodologias de analisis quimico para cuantificar
elementos potencialmente téxicos (EPT) en aguas geotérmicas y en vapores emanados
por fuentes geotérmicas. Se pensd en primera instancia utilizar técnicas electroquimicas
de analisis, ya que su implementacion es relativamente barata comparadas con técnicas
de sensibilidad similar (por ejemplo, espectroscopia de absorcidon atdmica) (Skoog, West,
Holler, & Crouch, 2013).

La elaboracién de este proyecto constituye la etapa inicial para la validacién de la
instrumentacion electroquimica con que se cuenta en el ITESO, con el fin de identificar
necesidades, fortalezas y deficiencias en la instrumentacion disponible, y poder decidir si
es apropiada para la cuantificacion de especies quimicas en nivel de trazas en las muestras

de agua y suelo que se generaran en etapas mas avanzadas del proyecto.



La creciente necesidad de identificar y cuantificar dichos contaminantes para proponer
soluciones extiende una amplia gama de posibilidades de investigacidén, donde el principal
enfoque de este proyecto reside en la capacidad de identificar los metales pesados
presentes en una solucidn a través de técnicas electroquimicas. La versatilidad de estas
técnicas, en comparacion con técnicas de espectroscopia, es que son capaces de medir en
corto tiempo la concentracién de una muestra en un ambiente poco homogéneo
(Kissinger & Heineman, 1996), ademas mide concentraciones de compuestos o materiales
en muy bajas cantidades (en el orden de partes por millon o mil veces menos), y dado que
el proceso de analisis es de relativamente bajo costo con rapida capacidad de respuesta,
lo hace el camino ideal para trabajar este problema. Ya anteriormente se han hecho
investigaciones sobre la materia como las de Pine Research Instrumentation, que
demuestran la sensibilidad del método a través de la técnica de Voltamperometria de
Redisolucion Anddica, capaz de cuantificar plomo en agua potable (Pine Research
Instrumentation, 2016). Ademads, esto abriria el camino a nuevos proyectos que
impliquen el desarrollo de métodos electroquimicos para el andlisis cualitativo vy
cuantitativo de muestras muy diversas (Bard & Faulkner, 2000a; Harris, 2010; Oliveira
et al., 2001; West & Crouch, 2005).

Finalmente, el conocimiento generado por este PAP permitira la creacion de nuevas
practicas de laboratorio para los alumnos del ITESO, para que puedan comprender mejor
la electroquimica y los diferentes conceptos que esta rama de la quimica conllevan, ya que
los temas pueden ser complicados para el alumno (Elgrishi et al., 2017).

En cuanto a los interlocutores sociales que resultarian beneficiados con los resultados
generados por este proyecto, podemos mencionar (Hernandez et al., 2017)(Cervantes-
Basurto etal.,, 2016): estudiantes del ITESO; la sociedad civil en general, y de manera
particular los habitantes de la zona metropolitana de Guadalajara; ejidatarios y duefios de
predios en el Bosque la Primavera; organismos como el Organismo Publico
Descentralizado Bosque la Primavera, la organizacién Anillo Primavera A.C. y el Comité

Cientifico y Ciudadano del Bosque la Primavera; y universidades que comparten la



administracion de predios similares al del ITESO dentro del bosque, tales como la UNIVA,

la Universidad de la Salle, la Universidad Panamericana y el Colegio Cervantes Bosque.

1.3 Antecedentes

Es de conocimiento general la preocupacion global para conocer el impacto ambiental que
producen los desechos residuales de la industria y el descuido humano. El abuso de los
recursos genera un excedente de contaminantes que suelen no tener un tratamiento
adecuado para su exitosa degradacion. Entre los recursos mas afectados se encuentran los
cuerpos de agua, que suelen ser empleados como medios de disposicion de
contaminantes por parte de plantas de tratamiento e industriales, afectando
considerablemente al ecosistema al que pertenecen, dado que muchas de estas descargas
de efluentes no se encuentran reguladas, generando que en la ultima cifra de la CNA
establecid en el 2000 que sdlo el 27% de los cuerpos de agua tenian una calidad aceptable
(«<EL AGUA EN MEXICO», 2008). Por otra parte, también se ha registrado la presencia de
elementos potencialmente tdéxicos (EPT) de manera natural en cuerpos de agua termal
tales como los que ocurren en el Bosque la Primavera (Birkle, Bundschuh, & Sracek, 2010;
«Chapter 4 - Chemistry of Thermal Fluids», s. f.; Gendenjamts, 2003; Reid, Goff, & Counce,
2003; Welch, 1999, 1999). Las aguas geotérmicas pueden contener arsénico, boro,
fluoruros y otros EPT que pueden llegar a los seres humanos por diversas vias y terminar
afectando su salud (Partida, s. f.-a, s. f.-b; «Poncitlan y sus enfermos renales», s. f.).

En trabajos anteriores hemos abordado ya la linea de investigacion referente a Ia
presencia de EPT en el entorno, que pueden llegar a afectar la salud de la poblacién
vulnerable. En una serie de tres informes PAP se pudo comprobar la presencia de
cantidades importantes de plomo en la ceramica tradicional mexicana tipo barro vidriado
(Ledn-Sanchez & Hernandez, 2016a, 2016b; Leén-Sanchez, Olguin-Curiel, & Hernandez,
2016). La intoxicacién por plomo en nifios es un motivo de alerta, pues puede causar
anorexia, vomitos, convulsiones y dafo cerebral permanente; este contaminante puede
ser ingerido cuando se lixivia a partir del esmalte usado en ceramica tradicional mexicana

(Ledn-Sanchez et al., 2016).



En los PAP ya mencionados se utilizd una técnica turbidimétrica para evaluar la presencia
de plomo. Sin embargo, esta técnica no pudo ser validada o comparada contra otra
técnica mas sensible debido a las limitaciones de equipo analitico presentes en el ITESO.
La evolucién del proyecto, siempre enfocado a la determinacién de contaminantes y EPT
en el ambiente, ha llevado a la necesidad de considerar los métodos electroquimicos de
analisis como una opcidn viable para poder continuar con esta linea de investigacion. Este

trabajo representa la primera exploracion de esta familia de técnicas.

1.4. Contexto

El proyecto se desarrolla en un entorno ambiental, nace de la necesidad de comprender el
impacto negativo de los contaminantes humanos en los cuerpos de agua de la regién de la
ZMG, pretende crear conciencia sobre los riesgos ecoldgicos con base en datos precisos y
confiables, y presentar esta problematica con la intencién de encontrar soluciones que
puedan abarcar la dimensién del problema a tratar. De manera particular y especifica,
implica aprovechar la infraestructura disponible en el ITESO para desarrollar técnicas
analiticas que permitan determinar contaminantes ambientales y elementos
potencialmente tdxicos en suelo y agua provenientes del Bosque la Primavera. Con el fin
de evitar repeticidn, el lector interesado en profundizar en el contexto sociodemografico,
ambiental y politico relacionado con este proyecto deberia remitirse al documento
“Evaluacion de variables ambientales en los poligonos del ITESO en el Bosque la

Primavera”, que contiene el proyecto original en extenso (Hernandez et al., 2017).

2. Desarrollo

2.1. Sustento tedrico y metodoldgico

En electroquimica, las partes principales que componen un sistema de reaccion (celda
electroquimica) son los electrodos, una solucion electrolitica y un sistema que permita
controlar el potencial o la corriente aplicada al sistema para que se genere un intercambio

de electrones entre los elementos presentes. Segun lo descrito por Scholz (Scholz, 2009), a



cualquier electrodo introducido en una solucion electrolitica, se le generard una region
interfacial conocida como la doble capa, cuya importancia recae en sus propiedades
eléctricas ya que afectaran de forma significativa la medida electroquimica.

En esta regidon es donde se producen las reacciones de reduccién y oxidacidon entre un
conductor conocido como electrodo y la solucion electrolitica, donde a la sustancia que
tiene una fuerte afinidad por los electrones se le conoce como el agente oxidante (anodo),
mientras que a la especie que dona los electrones se le conoce como el agente reductor
(catodo). (Skoog, 2013) La respuesta del electrodo puede cambiar segun el voltaje que se
aplique a la celda, esto ocurre principalmente en sistemas donde se tienen reacciones
reversibles.

Cuando no se tiene un voltaje aplicado, es decir, la celda se encuentra en circuito abierto,
es posible medir el potencial neto de la celda con un voltdmetro; en este tipo de condicién
no suele haber una reaccion procedente en la celda, sin embargo, se conoce el potencial
que la celda tiene para llevar a cabo la reaccién, dado que el voltimetro es capaz de medir
la diferencia de potencial o voltaje entre dos electrodos en cualquier instante, definiendo
el voltaje como la medida de la tendencia de una reaccion de celda a proceder hacia el

equilibrio. (Skoog, 2013)

La ecuacion de Nernst es capaz de describir el potencial de reduccién de un electrodo
fuera de las condiciones estandar, esto se logra monitoreando el proceso de transferencia

de electrones de una reaccién redox general como en el ejemplo siguiente:

O+ne =R Ecuacion |

Al tener en cuenta las constante de velocidad de las reacciones heterogéneas, kn Yy Ko.h,
conocidas como las constantes formales, y para un sistema controlado por las leyes de la
termodinamica, el potencial del electrodo puede ser usado para establecer Ia
concentracion de las especies electroactivas en la superficie [Co(0,t) y Cr(0,t)], donde la

ecuacion de Nernst se presenta de la siguiente manera (Wang, 2004a):



E=E°+

2.3RT Co(0,t) Ecuacion Il
nF [CR (0,t)

Donde E° es el potencial estdandar de la reaccidon redox, R es la constante universal de los
gases (8.314 J K'mol?), T es la temperatura en Kelvin, n es el numero de electrones
transferidos en la reaccién y F es la constante de Faraday (96,487 coulombs).

Las celdas electroquimicas se clasifican en galvanicas (o voltaicas) y electroliticas, mientras
que las primeras convierten energia quimica en eléctrica (iError! No se encuentra el
origen de la referencia.), las electroliticas requiere una fuente de energia externa para

operar (jiError! No se encuentra el origen de la referencia.).
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Ilustracion I Celda galvanica (Skoog et al., 2013). llustracion Il Celda electrolitica (Skoog et al., 2013).

Otro tipo de celda electrolitica especial es la celda de tres electrodos, que son
comunmente empleadas para experimentos de potencial controlado; estas se componen
de tres electrodos (trabajo, auxiliar y referencia) sumergidos en una solucién, como se
muestra en la llustracidn lll, siendo el electrodo de trabajo sobre el cual ocurre la reaccién
de interés y se compara contra el electrodo de referencia que mantiene un potencial
estable y reproducible (Bard & Faulkner, 2000b; Scholz, 2009; Wang, 2004b). Una forma
de poder medir la corriente resultante de una celda de tres electrodos a un potencial dado
es emplear un potenciostato, un dispositivo electrénico capaz de mantener el potencial

del electrodo de trabajo a un nivel constante con respecto al potencial del electrodo de



referencia mediante el ajuste de la corriente en un electrodo auxiliar (Skoog et al., 2013).
La representacion grafica de la corriente versus el potencial es conocida como curva de

corriente-potencial.

we. ra

ce. ,J_ N

[lustracion Il Ej. Celda de tres electrodos, c.e: electrodo auxiliar, w.e: electrodo de trabajo, r.e: electrodo de referencia
(Kissinger & Heineman, 1996)

En voltamperometria, se aplica a una celda electroquimica, que contiene un

microelectrodo, una sefial de excitacién que es un potencial variable. Esta sefial de

excitacion provoca una respuesta de intensidad de corriente, esta es la caracteristica en la

que se basa el método. La sefal de excitacién clasica en voltamperometria es la de barrido

lineal, en la que el potencial de corriente continua aplicado a la celda aumenta

linealmente en funcion del tiempo. (llustracion 1V)
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1lustracion 1V Representacion grdfica de voltamperograma barrido lineal en solucion agitada para la reduccion de
especies hipotéticas A a un producto, la corriente limitante i es proporcional a la concentracion del analito y es
empleado para el andlisis cuantitativo (Skoog et al., 2013)

La voltamperometria ciclica (CV) consiste en escanear linealmente el potencial de un
electrodo de trabajo estacionario (en una solucidn no agitada) usando un potencial de
onda triangular (Wang, 2004b) donde se tiene lugar la inversion llamada potenciales de

inversion.

Current, pi

Cyclic

A= Triangular
voltammetry

E

1 | | | | | | | |
04 N S | S :
Potential, V vs. Ag/AgCl Time —-

llustracion V Representacion grdfica de voltamperometria ciclica del insecticida paration 0.5M pH 5 (Skoog et al., 2013)
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Las dimensiones de los datos resultantes dependen del experimento. El intervalo de
potenciales de inversion elegidos para un experimento dado es aquel en el que tiene lugar
la oxidacién o la reduccidn controladas por difusidn de uno o mas analitos.

Dependiendo de la composicién de la muestra, la direcciéon del barrido lineal puede ser
negativa positiva; un barrido en la direccidn de potenciales mas negativos se denomina un
barrido directo, mientras que uno en la direccién hacia los mas positivos se le llama

barrido inverso (Skoog et al., 2013).

Los parametros importantes en un voltamperograma ciclico son el potencial de pico
catdédico (Epc), el potencial de pico anddico (Epa), la corriente de pico catddico (ipc) y la

corriente de pico anddica (ipa).

Catédica
3

10

Intensidad, A
=)

-5

-10

Anddica
]
o

Potencial, V vs. ECS

Llustracion VI Voltamperograma ciclico de una disolucion 6.0mM en K3Fe(CN)sy 1.0M en KNO;3 (Skoog, Holler, &
Nieman, 2000)

Para una reaccion de electrodo reversible, las corrientes de pico anddica y catddica son
aproximadamente iguales, pero de signo opuesto, y la diferencia entre los potenciales de

pico es de 0.0592/n, donde n es el nimero de electrones implicados en la semirreaccion.
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La voltametria ciclica, aunque no es utilizada para analisis cuantitativos de rutina, es una
herramienta importante para el estudio de los mecanismos y de las velocidades de los
procesos de oxidacidon/reduccion, en particular para sistemas orgdnicos vy
organometalicos. A menudo, los voltamperogramas ciclicos revelan la presencia de

intermedios en las reacciones de oxidacion/reduccién (Skoog et al., 2013).

Una de las reacciones que se seguiran para la comprobacion del funcionamiento del
potenciostato y de la celda fabricada en este proyecto es la reaccién redox del par
ferrocianuro/ferricianuro, cuyo voltamperograma caracteristico (llustracién VI) se tratara

de replicar segun lo establecido en la literatura.

2.2. Planeacion y seguimiento del proyecto

Descripcion del proyecto

Este proyecto propone la evaluacién del estado actual de la instrumentacién

electroquimica disponible en el ITESO, con el objetivo futuro de utilizarla para

realizar andlisis cualitativos y cuantitativos de elementos potencialmente tdxicos

gue pudieran encontrarse en las aguas geotérmicas y el suelo dentro de los

poligonos del ITESO en el Bosque la Primavera.

Plan de trabajo

. . Tiempo Tipo de
Etapas Actividades p P
requerido recursos
1. Busqueda del manual del potenciostato
i ) 1dia Materiales
A) Al?olrjajle Vimar.
inicial de " p .
oroblema 2. Recoleccidn de los electrodos. 2 dias Materiales
3. Experimentacion y recoleccion de pruebas. 3 semanas Tecnoldgicos
. L, Econdmicos
1. Limpieza y fabricacién de electrodos. 2 semanas . y
B) materiales
e 2. Fabricacion de una celda electroquimica
Identificacion y e .
., para tres electrodos con desgasificacién de 1 semana Materiales
resolucidn de .
electrolito.
problemas - -
3. Estudio del comportamiento del generador .
. 1 semana Tecnolégicos
de funciones.
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4. Limpieza del potenciostato. 1dia Materiales
5. Experimentacién y recoleccidn de pruebas. 3 semanas Tecnolégicos
6. Lectura de sefial generada por el , -
. 8 P 2 dias Tecnoldgicos
potenciostato.
1. Conexidn del potenciostato Rodeostat a la
computadora y configuracion de parametros 1dia Tecnoldgicos
C) Puesta en d S
ha del e comunicacion.
marc . p -~
. 2. Instalacion del programa Python. 1dia Tecnolégicos
potenciostato — — -
3. Instalacion de la biblioteca iorodeo- , -
Rodeostat . 1 dia Tecnoldgicos
potentiostat para Python.
4. Experimentacion y recoleccién de pruebas. 2 semanas Tecnolégicos

Etapa A: Abordaje inicial del problema

La prioridad para poder llevar a cabo las pruebas electroquimicas era determinar si

el potenciostato disponible en el departamento de Ingenieria Quimica se

encontraba funcionando adecuadamente, asi que se considerd llevar a cabo una
prueba de voltamperometria ciclica del par idnico ferrocianuro-ferricianuro, un
experimento ampliamente estudiado y sencillo que permitiria validar la operacién

del instrumento (Skoog et al., 2013).

Primero se empezaria buscando el manual del potenciostato Electréonica Vimar®

para encenderlo y comprender el sentido de las perillas y conexiones, encontrar los

cables necesarios de conexion con la celda y la que comunica la sefial de salida.

Adicionalmente, sera necesario encontrar un generador de sefiales para modular la

corriente de entrada con funciones de tipo rampa o escalén, y un adquisidor de

datos que traduzca las respuestas obtenidas por la celda electroquimica.

1. En paralelo, se buscaria recolectar los electrodos apropiados para la prueba,
tanto los disponibles en el almacén de quimica como aquellos que tengan que
fabricarse, especialmente ideando una forma de mantener un area de
exposicién fija y conocida, y realizar el disefio de una celda apropiada para las
necesidades de la experimentacion con asesoria del profesor.

2. Después serd necesario correr una serie de pruebas y compararlas contra la
literatura para verificar la sensibilidad del método, cuidando los aspectos

técnicos del mismo.
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Una vez obteniendo los resultados con el equipo disponible en el Departamento de
Procesos Tecnoldgicos e Industriales, se tuvo que cambiar la estrategia de trabajo
ya que los resultados obtenidos no fueron los esperados comparado con lo que

reportaba la literatura. Se pasd entonces a la siguiente etapa.

Etapa B: Identificacion y resolucién de problemas

Teniendo en cuenta que los resultados en la primera etapa no fueron los
esperados, se tuvo que hacer un estudio riguroso de los aparatos y material con el
cual estdbamos trabajando — el generador de funciones, el potenciostato y los
electrodos — para saber de dénde provenia el problema.

1. Como primera estrategia se realizé la limpieza de los electrodos vy la
fabricacion de electrodos de Ag/AgCl como remplazo del electrodo de
referencia de calomel, y también se fabricaron nuevos electrodos de
trabajo con diferentes tipos de grafito.

A pesar del cambio y limpieza de los electrodos seguiamos teniendo
resultados que no concordaban con la literatura, y llegamos a la
conclusién de que el problema no estaba en los electrodos utilizados.

2. Luego pasamos al estudio del comportamiento del generador de
funciones. Para esto alimentdbamos voltaje directamente a nuestro
adquisidor de datos. Y con este estudio validamos que el problema no
estaba en el generador de funciones, ya que si se obtenian los resultados
esperados: la forma y magnitud de la seiial era la correcta.

* Ver llustracion XVIIl en los Anexos.

3. Después se realizd una limpieza al potenciostato (con un soplador y el
producto comercial WD-40 conocido como afloja-todo) y se realizaron
nuevos experimentos. Pero a pesar de esto seguiamos obteniendo

resultados que no concordaban con la literatura.
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4. Por ultimo, se tomaron lecturas de la sefial generada por el potenciostato
Vimar sin alimentacion externa y probando los diferentes valores del
convertidor de corriente. Con este experimento nos dimos cuenta que el
aparato tiene un ruido no constante, que no se puede corregir con un
ajuste de offset, y que presenta una importante deriva en los valores del
potencial conforme pasa el tiempo.

*VVer en los Anexos.

e Desarrollo de propuesta de mejora

Etapa C: Puesta en marcha del potenciostato Rodeostat

Debido a la evidente falla del equipo de trabajo se mandé cotizar un nuevo
potenciostato con ciertas caracteristicas que nos permitiera trabajar con los
requerimientos necesarios para la realizacién de los experimentos.

Una vez adquirido el nuevo potenciostato (llustracion Xlll) se tuvieron que realizar

varias tareas antes de realizar los nuevos experimentos con dicho aparato.

3. Resultados del trabajo profesional

La parte mas destacada del proyecto se obtuvo en las ultimas tres semanas del mismo,
después de que el nuevo potenciostato fuera recibido y todos sus complementos de
programacion fueran exitosamente descargados. Con fines de caracterizar
adecuadamente los resultados obtenidos, se dividira la seccion de resultados en dos

partes.
Parte 1: Operacion y funcionamiento de potenciostato (Electrénica Vimar V2)

Durante la primera etapa del proyecto, se realizaron numerosas corridas con diferentes
electrodos empleando el potenciostato (llustracidon VII), del cual se aprendié a operar
gracias al manual de operacion disponible en el almacén de Quimica, este consistia en una
punta electrométrica donde iba asociado el electrodo de referencia, mientras en otro

conector de celda se referenciaba el electrodo auxiliar y el de trabajo. Se contaba también
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con un generador de funciones (llustracion VIl izquierda) que alimentara una funcién de
voltaje de onda triangular requerida para el experimento, y un adquisidor de datos

(Hustracidn VIII derecha), que tradujera las sefales de salida de corriente de la celda.

lustracion VII Potenciostato-Galvanostato marca Electronica Vimar

Inicialmente se detectd una irregularidad con la sefal alimentada del generador, esta
venia con un offset constante que se corrobord por medio de un osciloscopio y un
multimetro, este no fue posible corregir usando las perillas de ajuste del generador, por lo

cual se intentd corregir directamente en el potenciostato.

Una vez que fue posible entender el modo de operacién del instrumento, y que se
recuperaron electrodos necesarios para trabajar (inicialmente consistian en un electrodo
de calomel saturado en KCl (SCE por sus siglas en inglés) (llustracién IX Inciso B) como
referencia, y electrodos de grafito como trabajo y auxiliar) se prepard la solucién
electrolitica de ferrocianuro/ferricianuro 10mM y 0.1M KNOs. También se instalaron los
programas de TracerDAQ y DAQAmiI, softwares necesarios para la lectura de las sefiales

del Adquisidor de Datos y su adecuado monitoreo en tiempo real.
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llustracion VIII Adquisidor de datos Measurement Computing® (izquierda) y generador de funciones (derecha)

Como primera prueba se obtuvieron los siguientes resultados:

Funcidon de Voltaje Funcion de Corriente
1.5 0.6
1 A 0.4

— A / —
2 05 /\ A / < 02
® / \ / \ / g
g 0 \ / .\\\1 / \\ g 2 -
e 004132 / 04179 04:21.8 E 09413
E -Og 3\\\‘ / \\ / \/ 80

A - 1 -0.4

-15 -0.6 - :
Tiempo (min) Tiempo (min)
Grdfico I Funcién de voltaje Electrodo de grafito Grafico Il Funcion de corriente Electrodo de grafito
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Voltamperograma; electrodo de grafito

(A)

=
wn

Corriente

-0.5
Potencial (V)

Grdfico Il Voltamperograma, electrodo grafito

Como se observa en el iError! No se encuentra el origen de la referencia., fue
posible ajustar el offset por medio del potenciostato, sin embargo, no se presenta
el voltamperograma deseado (Grafico Ill) para la prueba de ferro/ferricianuro
como el presentado en la llustracion VI aunque se acerca ilusoriamente a la figura
caracteristica, presenta un breve pico de oxidacidon y uno de reduccién segun la
IUPAC, antes de orientarse hacia la regién de descomposicion del agua. De
cualquier manera, el experimento no podia ser reproducible debido a que no se
controlaba el drea del electrodo de trabajo, y sabiendo que la relacion de area y
corriente se relaciona por medio de la densidad de corriente de la siguiente forma:

. . . l A
Densidad de corriente = j = " [=] p) Ecuacion Il

Elaboracion de electrodos de grafito

Se determind que era necesario la elaboracion de electrodos de grafito que
tuviesen un area expuesta fija independientemente del volumen de la solucion asi
gue se optd por la elaboracidn de electrodos de area fija, ademas, se sospecha que
el electrodo de grafito pudiera no haber sido completamente puro y por lo cual se
presentaban interferencias o no se podia llevar a cabo plenamente la reaccién
redox.
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Se decidid usar resina epdxica para encapsular las barras de grafito, con un sencillo
mecanismo de que la base del grafito estaria expuesta y el resto incluyendo un
alambre de cobre que se conectaria a una punta caimdn, estarian sumergidos en la
solucion de resina. Desafortunadamente, se descubrié que la resina hacia reaccion
con el alambre de cobre y formaba sales de cobre precipitadas en el electrodo, y se
corria el riesgo de que estas interfirieran en la reaccién de la celda. Muchos
intentos mas adelante, variando el material y el método de produccion, resulté un
tanto imprdctico continuar con la produccién de estos electrodos, ya que incluso
comprando electrodos de carbén empleados en los automdviles y empleando otras
barras de carbdn, resultaron no ser compuestos puros. Pruebas cualitativas
demostraron que los electrodos de carbdn usados como escobillas de motor

presentaban impurezas de hierro o cobre, como se describe enseguida.

llustracion 1X A) Electrodos de grafito en resina, B) Celda de tres electrodos con calomel y grafito, C)

Presencia de impurezas en electrodos fabricados

A continuacién, se muestra una representacién grafica de una prueba realizada con

uno de los electrodos contaminados:
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Voltamperograma
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Grdfico 1V Voltamperograma con electrodo de grafito (escobilla) Electrodo de trabajo: grafito, Electrodo
auxiliar: platino, Electrodo de referencia: calomel, Solucion: ferro-ferricianuro a 10 mili-M y nitrato de
potasio 0.1 M
Para esta corrida se utilizé un electrodo de grafito — escobilla de grafito para motor
—vy al terminar esta, el electrodo presentd coloracién marrén en toda su superficie.
*Prueba de ello se muestra en la en los Anexos. Debido a esto se le realizd un pre-
tratamiento, que consistié en sumergirlo por todo un dia en acido nitrico (HNO3)
con la intencidn de lixiviar los metales presentes en el electrodo pero a pesar de
dicho tratamiento, el electrodo volvid a presentar la misma coloracién marrdn
cuando se le realizd otra prueba. Por lo cual se optd por realizar una prueba
cualitativa que consistié en agregar algunas gotas de HNO3 concentrado, donde el
electrodo desprendié una coloracion verdosa, luego se tomo una pequefia muestra
de este liquido y se agregaron un par de gotas de amoniaco (NHs) en el cual se
identifico una coloracion azul por la formacién del complejo Cu(NHs)s. Esta fue una
prueba concluyente de que el electrodo de grafito contenia cobre. *Dicho

tratamiento se observa en la en los Anexos.
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Disefno y construccion de la celda electroquimica de tres electrodos

Adicional a la elaboracién de los electrodos fabricados, se llevd a cabo la tarea de
disefiar una celda adecuada para llevar a cabo experimentaciones de
voltamperometria ciclica y otras pruebas electroquimicas, ya que al realizarlas en
un vaso de precipitado no seria posible aislar la reaccién de la presencia de aire u
oxigeno si se requiriera. Asi que eventualmente se logré construir una celda
pequefia de plastico con una tapa de acrilico que fue perforada con un taladro
industrial en las instalaciones del taller de Mecanica (Edificio H) para que se
pudiera sostener los electrodos en tapones de caucho y se sellara la celda. El

resultado de la construccion se aprecia en la llustracién X.

Tlustracion X Celda de tres electrodos terminada
Entre los electrodos empleados, se recurrié a usar material de platino como
referencia y eventualmente como electrodo de trabajo, sin embargo, también
presentd inconsistencias significativas en el momento de la comparacidn gréfica,
gue si bien presentaba una leve tendencia a formar un pico de reduccién, no
presentaba el de oxidacién de forma importante. Se sospeché entonces de
contaminacién en el electrodo de platino y se consultd la literatura para definir el

procedimiento de limpieza del mismo.
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Grafico V Voltamperograma, electrodo de platino. Electrodo de trabajo: platino, Electrodo auxiliar: platino,

Electrodo de referencia: calomel, Solucion: ferro-ferricianuro a 10 mili-M y nitrato de potasio 0.1 M

Una de las opciones disponibles era realizar una limpieza electroquimica por medio
de ciclado, esta permitiria eliminar las impurezas presentes en la superficie del
metal y tener una superficie mds limpia, ya que la prueba del ferricianuro es
extremadamente sensible a la presencia de impurezas en el electrodo. Esta se llevd
a cabo con una solucién de acido sulfurico 0.1M, y eventualmente con 0.5M con la
intencion de replicar el voltamperograma caracteristico para el platino en acido
sulfarico (llustracién Xl) haciendo el ciclado en varias ocasiones, pero resulté muy
complicado mantener el potencial estable sin que se generaran burbujas de
hidrégeno por el alto voltaje negativo al que llegaba, ademas la principal
preocupacion residia en que llegd a tenerse mds de un valor de corriente por
voltaje. Al observar experimentalmente que el potenciostato Vimar tenia
dificultades importantes para controlar adecuadamente el potencial de los
electrodos, se consideraron dos opciones: o bien el potenciostato mismo tenia un
problema electrénico, o bien se trataba de un problema en el electrodo de

referencia SCE. Se intentd entonces atacar el problema por ambos flancos.
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Llustracion XI Voltamperograma para verificar la limpieza del electrodo de Pt (Bard & Faulkner, 2000b)

Fabricacion de electrodos de referencia de Ag/AgCl

Por ello, se llevd a cabo una limpieza profunda del potenciostato empleando W40 y
cuidando la limpieza de los electrodos, mientras tanto se decidid fabricar
electrodos de Ag/AgCl debido a que también se sospechaba el electrodo de
calomel podria estar tapado ya que el voltaje no se mantenia controlado con
respecto al electrodo de referencia. Para estos se obtuvieron alambres de plata del
departamento de quimica que, tras varios intentos de generar la capa de cloruro
de plata, se encontré que estas tiras de plata no eran puras y tenian una aleacion

de hierro.

Se cotizd y ordend un nuevo alambre de plata con 99% de pureza, de los cuales se
obtuvieron dos piezas de tamafio similar con la finalidad de lograr crear un

recubrimiento de cloruro de plata sobre la superficie del metal que seria la que
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reaccionaria en el proceso electroquimico. Para lograr este propdsito, se utilizdé un
método electroquimico consistente en emplear un circuito cerrado entre la plata 'y
un electrodo de grafito sumergidos en una solucién de cloruro de potasio saturada,
y alimentados a través de una pila de 9V marca Duracell® por medio de puntas tipo
caiman (llustracién Xll izquierda). Se le aplicé el voltaje por un aproximado de 5
minutos donde el valor positivo de la pila era vinculado al electrodo de plata,
mientras que el negativo se aplicaba al electrodo de grafito. Se habia propuesto
como alternativa la inmersién de la plata en una solucién de Hipoclorito de sodio
(NaClO4) al 5%, pero el proceso de recubrimiento quimico era muy lento en

comparacion del electroquimico.

[lustracion XII Fabricacion de electrodos por método electroquimico (izquierda), Electrodos de Ag/AgCl
terminados (derecha)

Cuando por fin se fabricaron los electrodos de plata después de ordenar un
alambre de calidad (llustracién Xll derecha), y arreglarse las fugas en el sistema de
la membrana empleada para el electrodo, fue evidente un problema mucho mas
serio, una oscilacién inconsistente del voltaje ante la mas minima perturbacion. La
funcién del voltaje no era capaz de mantenerse en un rango especificado, este se

desviaba indefinidamente hacia los rangos negativos, lo que causaba estragos en la
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reaccion en la celda, generando hidrogeno en gran medida. Esto fortalecio la

sospecha de que estabamos ante un problema en la electrénica del potenciostato

Vimar.

Para localizar el origen del problema, se emplearon distintos electrodos como

referencia, trabajo y auxiliar, después se probé con distintos valores de convertidor

de corriente que controlaba la escala de salida de corriente por cada voltio

obtenido para ver si este afectaba (1pA, 1mA, 10mA, 100mA y 1A por voltio),

después midiendo directamente con el adquisidor de datos las sefales de salida

del generador de funciones, donde se demostré que este no era el problema.

Finalmente, con una serie de pruebas realizadas al potenciostato, se encontré que

este presentaba un ruido o interferencia no constante, este llegaba a oscilar

indiscriminadamente entre los rangos de voltaje negativo y positivo; con lo cual se

tuvo que concluir la incapacidad del equipo de ser de utilidad para controlar el

potencial de la celda. A continuacidn, se muestran un par de graficos resultantes

de las ultimas pruebas de experimentacion con el potenciostato:
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Grafico VI Voltamperograma a 1uA/V Electrodo de trabajo: platino, Electrodo auxiliar: platino, Electrodo de

referencia: Ag/AgCl, Solucion: ferro-ferricianuro a 10 mili-M y nitrato de potasio 0.1 M
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Grafico VII Voltamperograma a 100 uA/V Electrodo de trabajo: platino, Electrodo auxiliar: platino, Electrodo
de referencia: Ag/AgCl, Solucion: ferro-ferricianuro a 10 mili-M y nitrato de potasio 0.1 M

Los malos resultados obtenidos confirmaron nuestra sospecha de que existe un

problema electrénico en el potenciostato Vimar, y hubo que esperar la llegada de

un nuevo potenciostato para poder continuar con el proyecto.

Parte 2: Operacién y funcionamiento del potenciostato Rodeostat

Una vez que el nuevo potenciostato marca Rodeostat® arribd (llustracién Xlll), se
requirio descargar el software apropiado para poder enviar los comandos de las
pruebas que pretendian llevarse a cabo, este programa era Python con su
correspondiente interfaz de multiplataforma Spyder. Con este software era posible
descargar una biblioteca de comandos especificos para el potenciostato que seria
posible emplear para las pruebas que pretendieran llevarse a cabo, y siguiendo las
indicaciones de instalaciéon e iniciacion referidas en la pdgina de

http://stuff.iorodeo.com/docs/potentiostat/.
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Ilustracion XIII Potenciostato Rodeostat

Primero fue necesario la instalacidon del potenciostato en el ordenador, ya que era
necesario que este hardware fuera reconocido como dispositivo para poder fijar
los parametros de comunicacidon. Los pasos de la configuracién fueron los

siguientes:

1. Conectar el cable USB al potenciostato Rodeostat y luego a un puerto USB de la
PC.

2. Abrir el administrador de dispositivos de Windows. El potenciostato aparece
como un dispositivo serie USB en el apartado Puertos (COM Y LPT). (llustracion XIV
izquierda)

3. Dar click derecho sobre el dispositivo y elegir Propiedades. Se abre la ventana de
didlogo como en la llustracion X1V derecha.

27



M Sderunenradar de ﬂlll.ld:iillm | Propiedades: Dizpositere sena USE (COME] o
Archive  Acchn  Var  dyuda

dmep B Hm 5 B x @ Gereral  Corfguracin de pusdn T2 Uwtales - Evertin
w8 Toshiba-Fe | Ekspraitrig oM
» HE Adsptsdores de pantalls = i LN 8

» P Adspraderes de red

::'""H Poonsedor del controladar Meorosolt
uatooth
= Colm de impreiisn Fecha del commlador NAE06

» o Contioledorss ATAGATARE IDE s E
B Tontroladorss de sbmacensmsanto ‘erpan dal cartlndor G TE063 R

§ Controlsdorss de bus veris universsl Frtrarte dgtsl Microsclt Windams
¢ & Contrelederas da senide y wided y dispeiitives de juege
» og@ Dispopthoos de knegan

» A Diepotivos de interfa: de unaaria (D) [ief pfimg i e —iacor '!'Hﬂ‘_*idtblmﬂ
> [ Dapositives de softwans e - contriador ingtaladen,
= LI Dapositivos de lecholggis de mesvois Artuirar o cortroink
+ B Dispositivos dal tistama hetunnae contrsade I 3 3 s PR

& Entradas y dalidas de sudic =

" 5 dewpues de achoakiar ol cortroador

- B Equips Fypmertt wl Cwintar e ol dagoptog no
- [l Firovsrs mverie. st 8
. [ hiondcoss ¢ alach T

M Mouiey otios dispositivos sefalederes acain

Bl Froceradores Deshatitar depostive Dreshabidter o darostive
w @ Pusrtcs (€O y EBT) - .

W Dinpominve serie USE DCOE) Desnmalar & decasirg Dl sl of dapoetreg del miiens
» IO Tedladow i readadsl
¥ Unbdisdas de decco
Corar Loz

llustracion XIV Administrador de dispositivos y senializacion del puerto USB

4. Dar click en Actualizar controlador y luego Buscar Software de Controlador
Actualizado Automaticamente. Windows buscara los controladores en la red y los
actualizard de ser necesario. (llustracion XV izquierda)

5. Los pardmetros de comunicacidon del puerto pueden configurarse desde la
misma ventana de didlogo. (llustracion XV derecha)
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Hlustracion XV Actualizacion de controladores y propiedades del dispositivo
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La descarga del software Python® con todas sus interfaces directamente del
servidor fue el segundo paso del proceso, entonces fue posible la instalacion de la
biblioteca del potenciostato Rodeostat por medio del comando pip install iorodeo-
potentiostat en la ventana de ejecucidn, y por lo tanto se tuvieron a disposicién
todas las pruebas potenciostaticas (de rampa, escaldn, ciclica, etc) necesarias para
llevar a cabo el experimento como se especifica en la parte Getting Started de la
documentacién del potenciostato, y se emplearon los ejemplos trabajados de

voltamperometria ciclica.

Una vez teniendo los programas instalados y la biblioteca pasamos a la generacién
de nuevos voltamperogramas, utilizando los parametros descritos en la literatura.
En la ventana de comando se escribid el cédigo correspondiente a una prueba
ciclica (llustracion XVI) para realizar las primeras pruebas de voltamperometria,
determinando los factores de velocidad de barrido, la escala de voltajes (-0.2 a

0.8V) y la corriente (1000pA).

from potentiostat import Potentiostat
import matplotlib.pyplot as plt

port = "COM3'

datafile = "Cyclic Volt Test with Electrocell at 26mV per s Shift ©,17 Ferri Onlly Sln Carbon
test_name = 'cyclic’

curr_range = '1@8@88uA’

sample_rate = 18.8

-@.28
8.8

volt_min =

volt_max =

volt_per_sec
s

= 8.168
num_cycles = 5

amplitude = (volt_max - velt_min)/2.@

offset = (volt_max + volt_min)/2.0

period_ms = int(18e@é*4*amplitude/volt_per_sec)
shift = 8.17

: 8.6,

: 8,

: amplitude,
: offset,

: period_ms,
: num_cycles,
: shift,

Mlustracion XVI Codigo empleado para pruebas ciclicas
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Por ultimo, se planearon dos experimentos primordiales que validaran vy

sustentaran lo previamente investigado y reportado en la literatura.

Primeramente, se llevd a cabo la prueba de voltamperometria ciclica para estudiar
el comportamiento de la especie reducida, que en nuestro caso es el [Fe(CN)¢]*, a
diferentes velocidades de barrido. Para dicho experimento se prepard una solucion
de [Fe(CN)s]* a 10Mm en KNOs a 0.1M segln reporta (Skoog et al., 2000) para la
misma prueba, donde la especie que en este caso se maneja es la reducida
(ferrocianuro) haciendo pruebas a velocidades de barrido del potencial de 2, 5, 10,

20, 25 y 50mV/s.

En la celda electroquimica se colocaron los siguientes electrodos:

Tabla I Electrodos usados en experimentos con velocidades de barrido

Electrodo de trabajo: Platino

Electrodo Auxiliar: Platino

Electrodo de referencia: | Calomel

Cabe mencionar que se descubrié que uno de los electrodos de platino empleados
se encontraba sumamente contaminado, por lo cual, se realizé un procedimiento
de limpieza a los electrodos de platino consistente en su inmersidon en una solucién
de acido de Caro, conocido también como acido pirana (H2504:H20, en relacién
3:1) (Hustracién XVII inciso A) y posterior exposicion a la flama hasta llegar al rojo
vivo, este procedimiento se llevd a cabo con los tres electrodos de platino

disponibles para la practica.
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llustracion XVII A) Solucion piraiia, B) Electrodo contaminado, C) Electrodos limpios, D) Prueba de

velocidades de barrido

Al finalizar las pruebas, se obtuvo el siguiente voltamperograma con todas las

pruebas juntas:
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[Fe(CN)]* 10 mM en KNO; 0.1 M
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Grafico VIII Voltamperogramas ciclicos de la especie ferro-cianuro a diferentes velocidades de barrido.

En el Grafico VIl se identifica el crecimiento del voltamperograma, o propiamente
dicho, de los picos catddicos y anddicos a medida que la velocidad de barrido
incrementa, esto se debe a que segun la ecuacion de Randles-Sevcik (Bard &
Faulkner, 2000b; Kissinger & Heineman, 1996; Wang, 2004b) que describe este
comportamiento, la corriente de pico presentada contra la raiz cuadrada de la
velocidad de barrido deberia presentar una linea recta y el crecimiento deberia ser
proporcional.

F17D)1/2 Ecuacién IV

n

Para comprobar que se cumple este criterio, se llevan a cabo las mediciones de la
corriente de pico, respetando la linea base que se emplea para el pico anddico

tanto como catddico.
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Tabla Il Parametros obtenidos a diferentes velocidades de barrido.

Vel. de
barrido, Epc, V Epa, V E1/2,V | DeltaEp,V |ipc, microA | ipa, microA ipc/ipa
mV/s
2.0 0.128 0.230 0.179 0.102 71.4 73.1 0.98
5.0 0.136 0.222 0.179 0.086 94.3 98.4 0.96
10.0 0.136 0.223 0.180 0.087 126.5 130.9 0.97
20.0 0.134 0.228 0.181 0.094 171.5 180.1 0.95
25.0 0.135 0.233 0.184 0.098 184.2 192.9 0.95
50.0 0.130 0.245 0.188 0.115 251.3 264.6 0.95

En la Tabla Il se muestran los valores resultantes de la medicién de picos, cabe
mencionar que esta medicién se llevd a cabo de forma gréfica, ya que se basd en
las graficas obtenidas para cada velocidad de barrido y pudieran presentar un error
humano, dado que se empled una simple herramienta de Word como lo es una
linea del menu de Shapes para medir la altura del pico, primero se usaba una de
referencia estableciéndola desde el valor cero al valor maximo de corriente en la
escala de la grafica, entonces se prolongaba la linea base de los picos con una linea
y con otra se media la altura del pico; teniendo la referencia con un valor asignado
de corriente para su longitud y usando una regla de tres, se encontraba el valor

correspondiente a la linea que representaba la altura del pico.

Es necesario mencionar que, segln lo establecido por la literatura, para un sistema
nernstiano o reversible la relacidén entre las corrientes de pico ipc/ipa debe ser la
unidad. Para nuestros datos se comprueba que la relacidon entre ambos picos es

mayor al 95% para cada caso, respetando los criterios de la prueba.
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Grdfico IX Corriente de pico catédico contra la raiz de la velocidad de barrido.

En el gréfico anterior, se presentd la relacidon entre la corriente de pico y la raiz cuadrada
de la velocidad de barrido para el pico catddico, con el fin de comprobar el cumplimiento
de la ecuacién de Randles-Sevcik para un sistema no agitado conservaba una relacién
lineal en su comportamiento. Como se puede apreciar, el ajuste lineal es
considerablemente bueno con una R?=0.9992, por lo tanto se cumplen los criterios de la

ecuacién para el poco catédico.
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Grdfico X Corriente de pico anddico contra la raiz de la velocidad de barrido.

De igual forma en el Grafico X Corriente de pico anddico contra la raiz de la
velocidad de barrido., se logra presentar una relacion lineal de 0.9992 para el pico
anadico, con lo cual queda comprobado que la experimentacion realizada para las
diferentes velocidades de barrido fue elaborada adecuadamente y se tiene un

control potenciostatico bueno y los electrodos funcionan de forma correcta.

El segundo experimento consistid en hacer adiciones de la especie oxidada, en este
caso el Fe[(CN)g]* , para observar su reduccidon y obtener la corriente de pico
catddico a diferentes concentraciones de dicho compuesto con el fin de obtener Ia

curva de calibracion del mismo.

[Fe(CN)¢]?~ + e—= [Fe(CN)g]* Ecuacién V

Este experimento se llevé a cabo teniendo como solucidn electrolitica inicial KNO3
0.1M como blanco en la celda, montada sobre un termoagitador con un magneto
dentro de la solucién para facilitar la homogeneidad de la reaccidon cuando cada
adicion era hecha (llustracién XVII inciso D). Se emplearon nuevamente los

electrodos descritos en la Tabla | y realizaron las adiciones con una pipeta de una
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solucion de ferricianuro 50mM hasta completar 10ml del compuesto oxidado,

generando un volumen total de solucién de 50ml.

Tabla 111 Parametros del segundo experimento

Volumen Inicial de electrolito de soporte (mL) 40
Concentracion solucion madre de ferricianuro (mol/L) 0.05
Concentracion del electrolito de soporte, KNOs (mol/L) 0.1

Volumen por cada adicién de ferricianuro (ml) 2

A continuacién se muestra la coleccién de voltamperogramas de cada adicion:

Voltamperograma de adiciones de
Fe[(CN)]3*

e ) MM e 2.38 MM e 4,55 MM 6.52 MM  e====8.33 MM e====710.00 mM

600

Oxidacion (Anddico)

e (MA)

+=+0.4

Corrien

Reduccion (Catddico)

-800
V'VS. SCE

Grdfico XI Voltamperograma con adiciones de ferricianuro

36



En el Gréfico Xl se muestra la recopilacion de voltamperogramas de cada adicidon
de ferricianuro, para este caso en particular, fue necesario afiadir un valor de shift
gue permitiera que cada grafico empezara de un valor de voltaje positivo (0.5V)
dado que el programa empezaba del valor minimo de voltaje (-0.2V), ya que si se
originara de un punto con valor negativo, tendria que llevarse a cabo el pico de
oxidacién primero y no se apreciaria dado que la especie disuelta en la solucién ya
se encuentra oxidada. Aunque aqui el pico de interés es el catddico para

determinar que las adiciones fueran representativas de la ecuacién de Randles

(Ecuacion IV) era deseado que la forma del voltamperograma se conservara.

Tabla 1V Cdalculos para las diferentes adiciones de ferricianuro; Epc y ipc obtenidas.

Vol. de sin. Moles de Conc. final de Conc. final de
Vol. final de
ferricianuro ferricianuro ferricianuro en | ferricianuro en Epc, V ipc, pA
la sin (ml)

afnadido (ml) anadido sin, M sin, mM
0 0 40 0 0.00 -0.2 0.00
2 0.0001 42 0.0024 2.38 0.09 181.09
4 0.0002 a4 0.0045 4.55 0.07 341.18
6 0.0003 46 0.0065 6.52 0.05 474.40
8 0.0004 48 0.0083 8.33 0.05 595.68
10 0.0005 50 0.0100 10.00 0.0275 | 682.38

En la Tabla IV se presentan los valores de voltaje y corriente para el pico catddico,
cuya medicion se llevdo a cabo bajo las mismas consideraciones que la Tabla II,
tomando una linea de referencia para un valor de corriente, prolongando la linea
base del pico catddico y obteniendo una linea que representaba la altura del pico
para obtener la corriente por medio de una regla de tres. A simple vista, es dificil
determinar si este proceso de adiciones respeta las consideraciones de la ecuacion
de Randles, donde la corriente de pico presentada contra la concentracién de la
solucién electrolitica debe presentar de igual forma una tendencia lineal

proporcional; mdas es necesario considerar que existe una regién donde se
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presenta de forma clara la linealidad y después de cierto valor de concentracion la
corriente ya no puede ser mas grande y tiende a un establecerse en un valor

maximo.

Curva de calibracion

800.00

700.00 y =66.258x + 33.786

R?=0.9968 ... ®
600.00 .

500.00
400.00
300.00

Corriente (pA)

200.00 o
100.00

0.00
0.00 2.00 4.00 6.00 8.00 10.00 12.00

Concentracion (mM)

Grdfico XII Curva de calibracion para la especie Fe[(CN)s]*~

En el Grafico Xll se observa la tendencia explicada anteriormente de orientarse
hacia un valor de corriente después de cierto valor de concentracion del
compuesto de ferricianuro, aun asi, presenta un buen grado de linealidad con una
R2=0.9968, lo que confirma que las pruebas realizadas se apegan a las
consideraciones para una prueba ciclovoltamétrica exitosa, donde el valor de la
corriente de pico crece proporcionalmente a la concentracidon de la especie de

interés.

4. Reflexiones del alumno o alumnos sobre sus aprendizajes, las implicaciones éticas

y los aportes sociales del proyecto

e Aprendizajes profesionales
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Karla Olguin:

La investigacion cientifica pretende la mejora de la calidad de vida del ser humano,
y el desarrollo de técnicas que contribuyan a un mejor proceso de
experimentaciéon y analisis deben ser promovidas en son de la formacion de los
futuros investigadores. En este proyecto se pusieron a prueba las habilidades de
analisis y resolucion de problemas, dado que la cantidad de obstaculos
encontrados en el trayecto impedian un progreso lineal hacia el propdsito
establecido, asi como se fortalecid el caracter y la resiliencia para anteponerse al
fracaso. Se afinaron los conocimientos en electroquimica al trabajar con una
técnica no empleada en la carrera como lo es la voltamperometria ciclica, se
estudid mas en detalle el funcionamiento de las celdas electroquimicas y se

aprendié en menos medida ciertos aspectos de la electrénica.

He logrado aprender sobre los criterios a tomar en cuenta al manejar electrodos,
como identificar errores experimentales a través de los resultados, fabricar los
elementos necesarios con recursos disponibles para economizar el proceso de
investigacion, comunicar necesidades e inquietudes en un equipo de trabajo,
emplear un potenciostato, generador de funciones, osciloscopio y adquisidor de
datos, manejo de Softwares como DAQami y Python, entre muchas otras
competencias y conocimientos desarrollados en el transcurso de este proyecto que

pretendo emplear en un futuro.

Fabiola Silva:

Con este proyecto desarrollé habilidades de toma de decisiones, ya que tuvimos
que afrontar varios casos en los que los resultados no eran los esperados y
teniamos que hallar una explicacion del épor qué se dieron estos eventos?, lo cual
nos hacia cambiar nuestra estrategia de trabajo y generar nuevas ideas. Durante el

trayecto del proyecto, debido a los constantes problemas que surgieron, ayudaron
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a mi desarrollo de analisis y estudio en cada experimento, asi como la formulacion
y comprobacion de hipdtesis que ayudaran a resolverlos.

Al trabajar con aparatos que nunca habia utilizado fue un reto ya que tuvimos que
aprender a manejarlos y comprender su funcionamiento, lo que puso a prueba mi
capacidad de compresion y retencion de informacion. Asi como la utilizacion de
softwares como el DagAmi para la utilizacion del adquisidor de datos y la
programacién por Paython para el potenciostato Rodeostat.

De igual manera fortaleci y amplié mis conocimientos en electroquimica y
electrénica bdsica, asi como el funcionamiento de una celda electroquimica, y

manejo y fabricacion de electrodos.

Aprendizajes sociales

Este proyecto de aplicacién profesional nace de la preocupaciéon regional por la
cantidad de contaminantes que se encuentran en los principales pulmones de la
ciudad, donde los recursos naturales se ven afectados por los desechos humanos. Se
han encontrado situaciones de rios y lagos contaminados, que generan
enfermedades y dafos a la biosfera ante la falta de regulacion de descargas en los
mismos, pero poco se ha hecho al respecto. Con la finalidad de presentar pruebas
concretas de una problematica real, es necesario acudir a técnicas analiticas que

evidencien de forma cuantitativa lo que esta sucediendo.

Aprendizajes éticos

Debido a que el objetivo final de este proyecto es el estudio de las aguas geotérmicas y del

suelo del Bosque de la Primavera, que es uno de los puntos importantes de recursos

naturales para la zona metropolitana, esto tendra un gran imparto para generar

conciencia en cdmo las personas afectan el ecosistema. Abrira las puertas para generar
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mas proyectos para el estudio de los recursos naturales y generara soluciones para los

problemas que se encuentren en dichas zonas.

Los ingenieros ambientales e ingenieros quimicos debemos hacer conciencia de la

problematica ambiental que estamos viviendo y que dia a dia va en aumento para generar

proyectos que tengan como objetivo la optimizacién de procesos y un menor impacto

ambiental.

Aprendizajes en lo personal

Durante el proyecto se tuvieron varias problematicas que retrasaban la obtencién
del objetivo de trabajo lo cual generaba cierta frustracion y desaliento, pero a
pesar de esto teniamos que seguir adelante hasta obtener resultados
satisfactorios. Para esto tuvimos que aprender a lidiar con esos sentimientos y
ocuparnos en trabajar para el cumplimiento de dichos objetivos, generando
nuevas ideas y estrategias de trabajo que dieran solucidon a cada problema que
afrontabamos.

Por otro lado esta la convivencia con un compafiero de equipo ya que dentro del
trabajo laboral es muy importante este aspecto para tener buena comunicacién y
empatia, para asi generar un ambiente de trabajo dptimo donde los integrantes se
sientan comodos y dispuestos para aportar ideas y la realizacion de las diferentes

tareas.

5. Conclusiones

Antes de realizar algun experimento es importante comprobar que el material de
trabajo, asi como la instrumentacion y los reactivos, estén en buen estado y tengan
buen funcionamiento ya que si no cumplen con estas caracteristicas estos pueden

afectar en los resultados.

A la hora de hacer experimentacion utilizando la voltamperometria ciclica se debe

tener mucho cuidado con los parametros en los que se esta trabajando, ya que si
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no se tiene un buen manejo del potencial que se suministra a los electrodos se
puede dafiar el equipo, se pierde el control de la corriente generada en la celda y

por consiguiente los resultados puede que no sean los esperados.

Con el andlisis de los ultimos resultados obtenidos con el potenciostato Rodeostat
podemos aseverar que este aparato si es viable para la experimentacién y hacer

analisis cuyo fin sea cuantificar y cualificar especies quimicas en soluciones.

Como propuesta de mejora seria bueno tener buenos equipos de laboratorio para
poder tener acceso a posibles nuevas practicas de laboratorio para que los
alumnos puedan comprender mejor lo que en las clases de teoria se aprende,
porque muchas veces los temas son muy abstractos y el alumno no logra entender

por completo hasta que lo ve en la practica.

Para la siguiente etapa del proyecto serd conveniente hacer una investigacién
previa de las aguas geotérmicas del Bosque de la Primavera, ¢hay normas que la
regulen o no?, ideben tener algun tratamiento?, y si es el caso équé tipo de
tratamiento? Para la parte experimental de las mismas se debera tener mucho
cuidado con los pardmetros en los que se trabaje, ya que ahora se trata de una

solucién en la que se desconoce la concentracidén de sus componentes.
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Anexos (en caso de ser necesarios)
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Hlustracion XIX Ruido generado por el potenciostato.
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llustracion XX Comparacion de dos electrodos de grafito; coloracion marron del electrodo utilizado en la
experimentacion

Voltamperograma

Corriente (mA)

Potencial (V)

Grdfico XIII Electrodo de trabajo: grafito, Electrodo auxiliar: platino, Electrodo de referencia: calomel, Solucion: ferro-
ferricianuro a 10 mili-M y nitrato de potasio 0.1 M
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1lustracion XXI Prueba cualitativa al electrodo de grafito

Voltamperograma
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Grafico XIV Electrodo de trabajo: grafito, Electrodo auxiliar: platino, Electrodo de referencia: calomel, Solucion: ferro-
ferricianuro a 10 mili-M y nitrato de potasio 0.1 M
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Grdfico XV Electrodo de trabajo: grafito, Electrodo auxiliar: platino, Electrodo de referencia: calomel, Solucion: ferro-
ferricianuro a 10 mili-M y nitrato de potasio 0.1 M
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Grdfico XVI Electrodo de trabajo: grafito, Electrodo auxiliar: platino, Electrodo de referencia: calomel, Solucion: ferro-
ferricianuro a 10 mili-M y nitrato de potasio 0.1 M

50



