INSTITUTO TECNOLÓGICO Y DE ESTUDIOS SUPERIORES DE OCCIDENTE

Departamento de Procesos Tecnológicos e Industriales


PROYECTO DE APLICACIÓN PROFESIONAL (PAP)

Programa de apoyo al desarrollo tecnológico de la industria


[image: logo_ITESO_normal]






 PAP 4E - Desarrollo de Técnicas Analíticas para la Medición de Contaminantes Ambientales 

PAP II: “Desarrollo de Técnicas Analíticas para la Medición de Plomo en la Cerámica” 

PRESENTAN

Ing. Química: Gerardo León Sánchez

Profesor PAP: Fernando Hernández Ramírez

Tlaquepaque, Jalisco, Julio de 2016. 

REPORTE PAP

ÍNDICE

	Presentación Institucional de los Proyectos de Aplicación Profesional.
	2

	Resumen
	3

	1. Introducción.
1.1. Objetivos
1.2. Justificación
1.3. Antecedentes
1.4. Contexto
1.5. Enunciado breve del contenido del reporte
	4

	2. Desarrollo:
2.1. Sustento teórico y metodológico.
2.2. Planeación y seguimiento del proyecto.

	7

	3. Resultados del trabajo profesional.

	21

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

	32

	5. Conclusiones.
	34

	6. Bibliografía.
	35

	
	




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 trabajo es una continuación del PAP anterior y se basó en el mismo objetivo general, el cual buscaba desarrollar dentro del ITESO técnicas analíticas que permitieran la determinación y la cuantificación del plomo en la cerámica. Para darle continuación a esta investigación se tomaron diferentes objetivos particulares, los cuales incluían la optimización del método cuantitativo sin dejar atrás la bibliografía ya consultada, la investigación de la temperatura de lixiviación del Pb en piezas específicas para cocinar y servir alimentos, y por último el estudio de lixiviación del Pb en bebidas frías con pH bajo. Los objetivos anteriormente mencionados se realizaron por medio de experimentos, los cuales serán explicados a detalle más adelante en el reporte. Se estudiaron piezas provenientes de Michoacán, de las ciudades de Capula, y Patamban principalmente. Cabe destacar que de igual forma como se estudiaron en el PAP anterior, no se destruyó ninguna de ellas, y se continuó utilizando ácido acético al 4% como agente extractor del Pb en las piezas. Primeramente, se realizó la optimización del método cuantitativo agregando un agente modificador de viscosidad, ya que uno de los principales problemas del método era su rápida precipitación. Se decidió agregar glicerina al método, la cual dio una mayor reproducibilidad, una curva de calibración lineal, aumento de sensibilidad en el límite inferior de detección y disminución de la desviación estándar. Con el método modificado se analizaron las piezas, las cuales presentaron niveles notables de Pb a partir de los 45ºC con la solución de ácido acético al 4% lo cual se puede ver a detalle posteriormente en el reporte. En el estudio de la lixiviación con bebidas frías de bajo pH se analizó solamente por el método cualitativo, en el cual para las 2 piezas estudiadas dio negativo. 




1. Introducción

1.1. Objetivos
El objetivo general de esta continuación del 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 continua con el trabajo del PAP anterior, donde ahora se busca optimizar el método cuantitativo anteriormente desarrollado, debido a las desventajas que tenía el mismo, siguiendo con los objetivos particulares de que se pueda analizar con el material presente en el ITESO, que las piezas no sean dañadas para su análisis, y que el método sea sencillo de analizar para que cualquier persona interesada en el tema lo pueda realizar.
Se definieron además nuevos objetivos particulares  tales como la investigación de la temperatura de lixiviación de Pb en piezas utilizadas para cocinar y servir alimentos, obteniendo como resultado una referencia en la cual el plomo presenta concentraciones por arriba de los límites que permite la norma mexicana cuando se cocina en estas piezas. 
De igual forma se propuso el objetivo particular de estudiar la lixiviación de Pb en soluciones de bebidas frías de bajo pH, con el fin de simular el uso de estas piezas utilizando agua de limón y ácido cítrico como agentes extractores y de igual formar tener conocimiento si existe la lixiviación en piezas en las cuales solamente se vierten bebidas frías. 

1.2. Justificación
Siguiendo la liga del proyecto anterior, es un proyecto sumamente interesante e importante para la sociedad mexicana ya que como menciona el Fondo Nacional para el Fomento de las Artesanías: “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” (Pérez, Uso de Plomo en la Alfareria en México, 2010) como de igual forma datos nos dicen que “se estima que un 70% de la población en México tiene niveles de plomo en sangre por encima del estándar de la Organización Mundial de la Salud (OMS)” (Sim, 2014). Por ello, es necesario analizar las diferentes variantes que pueden existir en el uso de la alfarería en la cocina, ya que –fuera de la decoración, este es uno de sus principales usos en las casas de familias mexicanas. Conocer la temperatura en la cual el plomo se lixivia de la pieza nos abre la puerta para saber si al utilizar la pieza para cocinar a temperaturas altas se tiene algún riesgo para la salud, en el caso que la misma contenga plomo. De la misma manera con las piezas que se utilizan diariamente para servir bebidas frías de pH bajo, ya que es muy común en la cultura mexicana utilizar piezas de cerámica esmaltadas para servir estas bebidas y no se sabe si al colocar estas bebidas se extrae una cantidad de Pb que tenga repercusiones a la salud. Esto nos da a la tarea de investigar los fenómenos antes mencionados y ver si son destacables para efectos en la salud o por debajo de las normas oficiales. 

1.3 Antecedentes del proyecto
Este proyecto presenta los mismos antecedentes del PAP anterior ya que el estudio de plomo en la cerámica ha sido un problema que se ha presentado durante muchos años. La continuación del PAP presenta modificaciones a los métodos anteriores, e investigación sobre la temperatura en la cual este contaminante se extrae de las piezas que se utilicen. Todos los métodos se basaron según la información encontrada anteriormente, la cual se presenta en el apartado de bibliografía de este documento. 

1.4. Contexto
Puedo hacer referencia al contexto explicado en el reporte del PAP anterior, en el que se expone la historia de la problemática presente en México referente al plomo en la cerámica, y como es que varias instituciones y el gobierno se han dado a la tarea de erradicar este problema, por medio de cursos y concursos en los cuales los alfareros participen con sus piezas libres de plomo. Se sabe que en 1878 se registró el primer artículo académico sobre los efectos negativos del plomo en la greta de las piezas de cerámica, esto siendo hace muchos años atrás y la problemática persiste en este año 2016. A pesar del esfuerzo que se ha hecho a lo largo de los años este problema continua en nuestra sociedad mexicana. Esto nos invita a hacer investigación en el verdadero comportamiento que tiene el plomo en la greta utilizada y como es que se puede evadir este problema tan grande sin afectar el mercado cultural que tiene esta cerámica tradicional mexicana. 

1.5. Enunciado breve del contenido del reporte
Este reporte PAP presenta principalmente el contenido experimental de la optimización de métodos analíticos para la determinación de plomo en piezas de cerámica, de igual forma presenta los datos experimentales de la temperatura de lixiviación del plomo de diferentes piezas proveniente de Michoacán con la peculiaridad que son utilizadas para cocinar. Para terminar, se presenta la investigación experimental de determinación de plomo utilizando ácido cítrico y agua de limón como agentes extractores con el fin de simular el uso de estas piezas a temperaturas bajas. Teniendo como alcance de esta investigación a un público interesado en la determinación de Pb en piezas de cerámica, sobre todo enfocado a alfareros y personas con uso cotidiano de piezas de cerámica esmaltada. 





2. Desarrollo

2.1. Sustento teórico y metodológico.

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 tomó 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 optimizar el método cuantitativo desarrollado en el PAP anterior, con el objetivo de mejorar su lectura y sensibilidad en los límites inferiores de la curva de calibración. Se propuso agregar un agente modificador de viscosidad, con el fin de evitar la precipitación del producto que le da la turbidez medible (molibdato de plomo). A la par se investigará la temperatura en la cual se lixivia el Pb de manera notable en piezas utilizadas para cocinar, para de esta manera conocer la temperatura en la cual el Pb se extrae de la pieza y se solubiliza en el agente extractor, todo esto simulando el uso regular de estas piezas, ya que es muy común en la cultura mexicana cocinar en piezas de cerámica esmaltada a altas temperaturas. Por último se investigará si existe lixiviación de Pb a bajas temperaturas y a bajo pH, simulando el uso de piezas para bebidas frías o para almacenar bebidas en el refrigerador, por ejemplo. Se utilizarán piezas provenientes de los estados de Michoacán y Jalisco. 

· Metodología
Optimización de Método Cuantitativo: Precipitación de Molibdato de Plomo
Este método, como se menciona anteriormente, se basó de la tesis de James Francis Lamb, en donde nos indica que por medio de la precipitación de molibdato de plomo 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 puede comentar que a pesar de estar en el rango de 0-40 ppm se dificulta el método debido a la rápida precipitación del molibdato de plomo. Para poder modificar este fenómeno sin afectar la reacción que crea la turbidez se agrego un agente modificador de viscosidad. Se eligió glicerina debido a que es un compuesto común y su bajo precio, además que no afecta de ninguna manera la formación de molibdato de plomo. Se decidió agregar 1 ml  de glicerina para mantener la proporción de soluciones además de no sobrepasar el volumen de los tubos utilizados en el Nefelometro Hanna HI 93703. Cabe destacar que la glicerina se agrega antes de colocar el molibdato de amonio para llevar a cabo la reacción. La secuencia es entonces: 5 mL de la solución de prueba se ponen en la celda del nefelómetro; se agrega 1 mL de glicerina y se agita hasta tener una mezcla homogénea; finalmente se agrega 1 mL de la solución de molibdato de amonio, se agita y se espera 15 minutos para realizar la medición de turbidez.

Pruebas preliminares de calentamiento de piezas:
Se decidió realizar pruebas preliminares con las piezas a utilizar a altas temperaturas, para observar cómo se comportaba una solución en la olla al ser colocada en una placa de calentamiento. Esta solución fue de agua destilada, y se obtuvo el siguiente comportamiento calorífico:

Grafico 1.0 –“Curva típica de temperatura vs tiempo”
Se realizó la corrida preliminar para conocer la transferencia de calor de la placa a la pieza de cerámica y cuáles serían los rangos de temperatura a utilizar en la placa, para que la solución en la pieza de cerámica no evaporará demasiado rápido o fuera un proceso muy lento. 

Investigación de temperatura de lixiviación de Pb:
Tomamos la metodología del PAP anterior, en la cual se utilizaba ácido acético al 4% como agente extractor llenando hasta el borde de uso cotidiano de la pieza. Para hacer el análisis de la temperatura optima de lixiviación se montó un sistema en donde se tuviera controlada la temperatura de la pieza, por lo tanto, se utilizó una placa de calentamiento, la cual mantenía la temperatura de calentamiento constante durante las mediciones. Para mayor uniformidad, la solución se mantuvo en agitación constante. Las mediciones de la temperatura se realizaban cada minuto, y se tomaron alrededor de 7 u 8 muestras por cada corrida, esto dependiendo del volumen que tiene la pieza, ya que existen pérdidas por evaporación y cada una de las muestras deben de ser de 10 mL cada una. Todo lo anterior para posteriormente analizar cada una de las muestras por el método cualitativo y el método cuantitativo. De esta manera se puede observar en que punto de la curva de calentamiento el Pb se extrae de la pieza. 

Investigación de lixiviación a bajas temperaturas y bajo pH:
Se tomaron como agentes extractores 2 soluciones, la primera solución fue agua de limón preparada con 8 limones en 1 L de agua destilada. No se agregó ningún tipo de endulzante. Tomando en cuenta que el agua de limón contiene pequeños gajos y una coloración verdosa, se tomó la decisión de preparar una segunda solución libre de turbidez la cual funcionará de la misma manera que el agua antes mencionada (mismos mEq de ácido) a manera de una “limonada artificial”. La segunda solución se preparó utilizando ácido cítrico, pues es este ácido el que proporciona la mayor cantidad de acidez al limón. Una vez preparada la solución estándar incolora de ácido cítrico se realizó una comparación de la acidez de ambas soluciones (limonada real vs. solución de ácido cítrico) por medio de una curva de titulación. Después de comprobar la coincidencia de ambas curvas se realizaron las extracciones. 
Las extracciones se realizaban colocando la solución de ácido cítrico en la pieza normalmente utilizada para bebidas frías hasta el borde de uso regular. La pieza se guarda en el refrigerador durante 24 horas, para posteriormente ser analizada por el método cualitativo y el método cuantitativo optimizado. 

Curva de calibración de método optimizado con nefelómetro Hanna HI 93703
Se utilizó el mismo nefelómetro para cada una de las mediciones cuantitativas, para de esta manera dar seguimiento al proyecto y dar credibilidad a la optimización del método. El cual se muestra en la siguiente imagen:

	[image: ]

	Imagen 3.0 –“Nefelómetro Hanna Instruments HI 93703”


Como se mencionó anteriormente se realizó una curva de calibración con las modificaciones al método. Se obtuvieron los siguientes datos experimentales al pasar 15 minutos como lo menciona el método original:

	[Pb]
	NTU 

	0
	13.35

	5
	212

	10
	207

	15
	279

	20
	353

	25
	421

	30
	565

	35
	636

	40
	708


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

Consecuentemente se midió la reproducibilidad del método optimizado, tomando una medición cada 5 min a partir de los 15 minutos iniciales que se necesita esperar para que el molibdato de plomo precipite. Obteniendo los siguientes resultados:


	Tiempo
	15 min
	20 min
	25 min
	30 min
	35 min

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

	0
	13.35
	9.11
	8.3
	7.46
	9.47

	5
	212
	109
	124
	112
	123

	10
	207
	207
	203
	203
	204

	15
	279
	276
	271
	275
	271

	20
	353
	351
	351
	345
	344

	25
	421
	431
	427
	426
	419

	30
	565
	561
	549
	555
	555

	35
	636
	634
	614
	611
	608

	40
	708
	684
	677
	666
	665


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



Al graficar los datos anteriores:

Grafico 2.0 –“Curvas para reproducibilidad del Método Cuantitativo Optimizado”

Enseguida se muestra las curvas para reproducibilidad del método cuantitativo anterior, para ver así la comparación de ambos:



Grafico 3.0 –“Curvas para reproducibilidad del Método Cuantitativo”
Como primera instancia se puede observar que existe una menor variabilidad de los datos en el Grafico 1.0, pero se comporta de la misma manera, que conforme pasa el tiempo se comienzan a estabilizar los datos, pero se ve que en el Grafico 2.0, los datos fluctúan mucho más que en primer gráfico. Cabe destacar que al comparar ambas gráficas existe aumento notable en la sensibilidad en el límite inferior de detección ya que la cantidad de NTU leídas en el método optimizado es mucho mayor que en el método anterior. 

De igual forma como se realizó en el método anterior, para la obtención de una curva de calibración final se hizo un promedio de los datos, presentando las siguientes desviaciones estándar:


	Tomando 5 datos

	Promedio
	

	9.54
	2.27

	136
	42.99

	204.8
	2.05

	274.4
	3.44

	348.8
	4.02

	424.8
	4.82

	557
	6.16

	620.6
	13.33

	680
	17.54


Tabla 3.0 –“Promedio de las 5 mediciones con respectivas desviaciones estándar”
Debido a que en el segundo punto se tiene una desviación estándar muy alta se decide analizar el promedio de los últimos 4 datos, como resultado los siguientes datos:
	Tomando 4 datos

	Promedio
	

	8.59
	0.90

	117.00
	7.62

	204.25
	1.89

	273.25
	2.63

	347.75
	3.77

	425.75
	4.99

	555.00
	4.90

	616.75
	11.76

	673.00
	9.13


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



La Tabla 4.0 nos muestra el promedio de las últimas 4 mediciones, las cuales arrojan el siguiente gráfico:

Gráfico 4.0 –“Curva de calibración de últimas 4 mediciones”
A pesar de ajuste lineal con un coeficiente de correlación muy alto, se decidió hacer el promedio de las 3 últimas mediciones con el fin de continuar con la misma metodología del proyecto anterior. Los datos son los siguientes:
	Tomando 3 datos

	Promedio
	

	8.41
	1.01

	119.67
	6.66

	203.33
	0.58

	272.33
	2.31

	346.67
	3.79

	424.00
	4.36

	553.00
	3.46

	611.00
	3.00

	669.33
	6.66


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





De esta manera se obtiene la curva de calibración final, que se muestra enseguida:

Gráfico 5.0 –“Curva de calibración de últimas 3 mediciones”

Como se puede observar en la Grafica 4.0, se obtiene un comportamiento lineal, un ajuste lineal de alto coeficiente de correlación, y desviaciones estándar bajas (las barras de error +/- 1 SD son apenas visibles). 

Gráfico 6.0 –“Comparación de curvas de calibración de método de inicial y método optimizado”

Por ello se puede decir que la optimización del método cuantitativo fue efectiva, ya que como se mencionó anteriormente la sensibilidad del método aumentó de manera significativa. Queda pendiente el estudio del límite superior de la curva, ya que con las modificaciones es probable que se pueda hacer crecer la curva para tener un mayor rango de medición, sin perder de vista que el límite de medición del nefelómetro Hanna 93703 es de 1000 NTU.

  


	Número de Tarea
	Tarea
	Tipo de Tarea
	Tiempo Requerido
	Recursos

	1
	Optimización de Método Cuantitativo
	Profesional
	2 semanas
	Humanos

	2
	Pruebas de Temperatura de Piezas
	Operativa
	1 semana
	Tecnológicos

	3
	Toma de muestras de lixiviación de Pb en piezas a altas temperaturas
	Técnica
	1 semana
	Tecnológicos

	4
	Análisis cualitativo y cuantitativo de muestras a altas temperaturas
	Operativa 
	2 semanas
	Tecnológicos

	5
	Toma de muestras de lixiviación de Pb en piezas a bajas temperaturas
	Operativa
	1 semana
	Tecnológicos

	6
	Análisis cualitativo y cuantitativo de muestras a bajas temperaturas
	Técnica
	1 semana 
	Tecnológicos


· Cronograma o plan de trabajo 

Tabla 6.0 –“Cronograma de trabajo”
La tabla anterior nos muestra la cronología que se siguió durante el PAP realizado en verano del año indicado. Enseguida se indica la justificación y objetivo de cada tarea. 

1. Optimización de Método Cuantitativo:
Se decidió comenzar con la optimización del método cuantitativo con el objetivo de que las pruebas dentro de esta continuación del proyecto tuvieran una mayor exactitud y se pudieran analizar con mayor facilidad.

2. Pruebas de Temperatura de Piezas:
 Antes de iniciar las pruebas para la lixiviación de las piezas se decidió analizar cómo era la transferencia de calor para las piezas y como es que subía la temperatura  del líquido extractor dependiendo de la temperatura de la placa. Esto con el objetivo de ver la temperatura ideal constante que se podría utilizar la placa de calentamiento. 

3. Toma de muestras de lixiviación de Pb en piezas a altas temperaturas:
Después de establecer la temperatura en la cual se analizarán las piezas, se optó por iniciar la experimentación, la cual se explica en apartados anteriores. 


4. Análisis cualitativo y cuantitativo de muestras a altas temperaturas:
Después de que se tomaron las muestras a diferentes temperaturas de cada una de las piezas se procedió a hacer en análisis cualitativo y cuantitativo (método optimizado). Con el objetivo de tener conocimiento de a que temperatura comienza la lixiviación de Pb en las piezas de cerámica. 

5. Toma de muestras de lixiviación de Pb en piezas a bajas temperaturas:
De igual forma que con las pruebas anteriores se decidió tomar muestras para las piezas analizadas a bajas temperaturas, en donde el procedimiento y objetivo se pueden ver en apartados anteriores. 

6. Análisis cualitativo y cuantitativo de muestras a bajas temperaturas:
Al terminar la toma de muestras de las piezas para temperaturas bajas, se analizó cada una de ellas por medio del método cualitativo y el método cuantitativo optimizado. (Checar detalles en resultados para el análisis de estas muestras) 

· Desarrollo de propuesta de mejora 
El desarrollo de propuesta de mejora se puede revisar en los apartados:
1. “Planteamiento y seguimiento del proyecto”
2. “Resultados del trabajo profesional”








3. Resultados del trabajo profesional 
3.1. Experimentos a temperaturas elevadas (preparación de alimentos)
Una vez que se determinó la curva de calibración final con el método optimizado, se optó por analizar la cantidad de plomo presente en las muestras a diferentes temperaturas, buscando reproducir condiciones similares a las que se emplean en la preparación de alimentos Se analizaron 2 piezas especialmente utilizadas para cocinar, todas provenientes del estado de Michoacán. 
[image: ]
Imagen 4.0 –“Extracción a diferentes temperaturas de Pieza: Olla Capula, Michoacán”
Enseguida se muestra un esquema que indica a que temperaturas se tomaron las muestras de la primera pieza.
	Muestra 
	Temperatura (ºC)
	Tiempo (min)

	1
	32
	2

	2
	47
	5

	3
	62
	8

	4
	72
	11

	5
	77
	14

	6
	79
	17

	7
	80
	20


Tabla 7.0 –“Temperaturas y tiempo de calentamiento de muestras para Pieza: Olla Capula, Michoacán”
En la tabla anterior se puede observar que las muestras se tomaron a diferentes tiempos, tomando en cuenta como se comportaba el calentamiento, y cabe mencionar que la placa de calentamiento se encontraba a 400ºC y el agitador magnético a un nivel de agitación de 6. Enseguida se puede ver un gráfico de cómo se comporta la temperatura conforme al tiempo:




                                    



Grafico 6.0 –“Temperaturas vs tiempo de calentamiento en Pieza: Olla Capula, Michoacán”
Como se puede observar el calentamiento de la olla se comporta de manera normal (mismo comportamiento que se observó en la prueba con agua destilada) y esto nos permite suponer que las muestras que se tomen sí tengan una uniformidad dentro del fenómeno que se observa. Enseguida se muestra una tabla con los resultados obtenidos después del análisis de cada muestra:
	Muestra
	Temperatura (ºC)
	NTU
	ppm Pb2+

	1
	32
	10.53
	60.3

	2
	47
	19.56
	112

	3
	62
	20.67
	118.4

	4
	72
	38.39
	219.9

	5
	77
	41.14
	235.7

	6
	79
	42.2
	241.8

	7
	80
	70
	401.1


 Tabla 8.0 –“ppm de Pb 2+ encontrado en Pieza: Olla Capula, Michoacán”
De manera más visual se puede observar en este gráfico como es el comportamiento del Pb2+ en la pieza analizada:
	[image: C:\Users\gerar\AppData\Local\Microsoft\Windows\INetCacheContent.Word\Capula400agitacion6-3D.PNG]

	Grafico 7.0 –“Comportamiento de Lixiviación de Pb en Pieza: Olla Capula, Michoacán”



Lo que se observa tanto en la gráfica 7.0 y la tabla 8.0 es que a partir de tan solo 2 minutos en contacto el ácido acético y la olla a una temperatura de 32ºC ya se tiene una concentración de 60.3 ppm de Pb2+, la cual está por mucho arriba del límite en la norma oficial mexicana (mencionar cuál es el límite en la NOM). 
La siguiente pieza analizada es proveniente de la ciudad de Patamban, Michoacán, y se analizó 2 veces a diferentes temperaturas de placa, debido a que al hacer el primer análisis subió la temperatura muy rápido, de esta manera con el fin de tener una transferencia de calor más lenta se optó por bajar la temperatura de la placa a la mitad. 
[image: ]
Imagen 5.0 –“Pieza: Patambam, Michoacán”
Primero se hizo la lixiviación con la temperatura de placa a 400ºC y se obtuvieron las siguientes muestras:
	Muestra
	Temperatura
	Tiempo (min)

	0
	45
	2

	1
	63
	5

	2
	70
	8

	3
	74
	11

	4
	75
	14

	5
	77
	17

	6
	78
	20


Tabla 9.0 –“Temperaturas y tiempo de calentamiento de muestras para Pieza: Patamban, Michoacán @400ºC Temp. De Placa”


Tabla que nos proporciona el siguiente gráfico:

Grafico 8.0 –“Temperaturas vs tiempo de calentamiento en Pieza: Patamban, Michoacán”
Se puede observar que la temperatura se comporta como se esperaba, pero la temperatura sube un poco rápido, por lo tanto, como se mencionó anteriormente se repitió el experimento a una menor temperatura de placa. A pesar del experimento a menor temperatura de placa, se decidió analizar las muestras de esta corrida y se encontraron los siguientes resultados:
	Muestra 
	Temperatura
	Tiempo (min)
	ppm Pb

	0
	45
	2
	418.3

	1
	63
	5
	446.9

	2
	70
	8
	515.7

	3
	74
	11
	819.4

	4
	75
	14
	830.8

	5
	77
	17
	1449.7

	6
	78
	20
	1736.3


Tabla 10.0 –“ppm de Pb 2+ encontrado en Pieza: Patamban, Michoacán”
Se puede observar que de igual forma que con la primera pieza, a partir de los 2 minutos en contacto con el ácido acético ya se obtiene una concentración de 418.3 ppm de Pb2+, por encima del límite indicado en la norma oficial mexicana. Para una mayor comprensión enseguida se muestra un gráfico del comportamiento del Pb2+ conforme la temperatura y el tiempo:
	[image: C:\Users\gerar\AppData\Local\Microsoft\Windows\INetCacheContent.Word\Patamban400agitacion7-3D.PNG]

	Grafico 8.0 –“Comportamiento de Lixiviación de Pb en Pieza: Patamban, Michoacán”


Se puede observar que es muy notable el aumento de la cantidad del plomo conforme al tiempo, esto nos indica que tan solo tener una solución de bajo pH en una pieza de este estilo a 42ºC, ya existirá una lixiviación del Pb2+ hacia el líquido. 


Como se mencionó anteriormente se realizaron 2 corridas para esta pieza, enseguida se puede observar una tabla con la información sobre las muestras de lixiviación con la placa de calentamiento a 200ºC:
	Muestra 
	Temperatura
	Tiempo (min)

	0
	42
	2

	1
	53
	5

	2
	57
	8

	3
	60
	11

	4
	62
	14

	5
	63
	17

	6
	63
	20


Tabla11.0 –“Temperaturas y tiempo de calentamiento de muestras para Pieza: Patamban, Michoacán @200ºC Temp. De Placa”
Obteniendo el siguiente gráfico:

Grafico 9.0 –“Temperaturas vs tiempo de calentamiento en Pieza: Patamban, Michoacán @200ºC de Temp. De Placa”
Se puede ver que el comportamiento de la transferencia de calor es muy parecido a las anteriores, solamente tomando en cuenta que se alcanzaron temperaturas menores. 

El experimento arrojó los siguientes resultados:
	Muestra 
	Temperatura
	Tiempo (min)
	ppm Pb

	0
	42
	2
	38.7

	1
	53
	5
	65.3

	2
	57
	8
	155.3

	3
	60
	11
	203.2

	4
	62
	14
	228.1

	5
	63
	17
	310.6

	6
	63
	20
	424.04


Tabla 12.0 –“ppm de Pb 2+ encontrado en Pieza: Patamban, Michoacán @ 200ºC de Temp. De Placa”
De igual forma se puede observar el comportamiento de esta experimentación en el siguiente gráfico:
	[image: C:\Users\gerar\AppData\Local\Microsoft\Windows\INetCacheContent.Word\Patamban200agitacion6-3D.PNG]

	Grafico 9.0 –“Comportamiento de Lixiviación de Pb en Pieza: Patamban, Michoacán a 200°C”



Con el gráfico anterior se puede observar más a detalle como es el aumento de Pb2+ conforme el tiempo y el aumento de temperatura. Tomando como conclusión que no subiendo más de los 42 ºC, ya ocurre una lixiviación considerable dañina para el cuerpo humano si se ingiere el fluido de extracción. 
3.2. Experimentos a temperaturas bajas (bebidas frías)
La siguiente parte de los resultados de este Proyecto fue la investigación de la lixiviación de Pb2+ a temperaturas bajas y pH ácido. Para esto se tomaron 2 piezas, las cuales normalmente se utilizan para guardar o tomar bebidas frías de bajo pH, ambas provenientes de la ciudad de Capula, Michoacán.
Para la primera pieza, después de analizar que la solución de ácido cítrico simulara un agua de limón que se hace en casa, se tomaron varias muestras avanzando conforme al tiempo para conseguir el objetivo mencionado en apartados pasados. 
Al pasar el tiempo se hicieron los análisis requeridos.
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Imagen 6.0 –“Pieza Piña utilizada normalmente para conservación de bebidas frías”



Se realizó la prueba cualitativa para las siguientes muestras:
	Muestra 
	Tiempo (min)
	Prueba Cualitativa

	1
	2
	Negativa

	2
	10
	Negativa

	3
	20
	Negativa

	4
	30
	Negativa

	5
	40
	Negativa

	6
	45
	Negativa

	7
	50
	Negativa

	8
	55
	Negativa

	9
	60
	Negativa


Tabla 13.0 –“Resultados de Lixiviación en frio a bajo pH de Pieza: Piña Capula, Michoacán”
Como se puede observar no se encontró ninguna de ellas positivas, pero se debe de tomar en cuenta que la prueba cualitativa para Pb2+ no es visible por debajo de las 20 ppm de Pb. Posteriormente se decidió analizar por el método cualitativo optimizado, pero se encontró mucho ruido en las mediciones debido a que la curva de calibración usando ácido acético como agente de extracción no puede emplearse para extracciones hechas con ácido cítrico. Se llegó a esta conclusión porque se realizaron pruebas de recuperación y no coincidió con lo esperado; por ello se sugiere para el siguiente proyecto realizar una curvar de calibración con el método cuantitativo optimizado, pero utilizando ácido cítrico como agente extractor. 
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Imagen 7.0 –“Pieza proveniente de Capula, Michoacán utilizada para bebidas frías y calientes”
Con la segunda pieza se realizaron las mismas pruebas, obteniendo como resultado lo mostrado en la siguiente tabla:
	Muestra 
	Tiempo (min)
	Prueba Cualitativa

	1
	2
	Negativa

	2
	10
	Negativa

	3
	20
	Negativa

	4
	30
	Negativa

	5
	40
	Negativa

	6
	50
	Negativa

	7
	60
	Negativa


Tabla 14.0 –“Resultados de Lixiviación en frio a bajo pH de Pieza: Taza Capula, Michoacán”
De igual forma como en la pieza anterior, las muestras dieron negativas para la prueba cualitativa, dejando en duda que si tuviesen menos de 20 ppm de Pb2+ no se podrá observar por este método.  



4. Reflexiones del alumno o alumnos sobre sus aprendizajes, las implicaciones éticas y los aportes sociales del proyecto.
· Aprendizajes profesionales
Hablando en mi ámbito profesional, este proyecto ha ampliado mi expectativa para dedicarme al área de innovación e investigación de farmacéutica en alguna empresa. Este PAP II me ayudo a desarrollar habilidades en laboratorio muy notables y destacables. Estas habilidades me abren puertas a tener un mejor control de muchas variables que pueden llegar a quitar exactitud a métodos que se utilicen dentro de un trabajo como investigador o analista químico. De la misma manera cabe mencionar que se quiere escribir un artículo científico con los hallazgos del proyecto anterior y de este proyecto. A nivel profesional eso puede ayudar mucho ya que esto puede aportar mucho a la cultura mexicana, para que de esta manera se pueda evitar utilizar los esmaltes con Pb, ya que una de los grandes descubrimientos de este proyecto es que existe una lixiviación del mismo a temperaturas no tan altas como se esperaba. Siguiendo con los objetivos del proyecto anterior, esto no es para el lujo de nadie, si no es un proyecto que tiene un objetivo y es llevar esta información a quien más lo necesita y evitar más problemas de salud en el país. Evitar que nuestra bella cultura nos afecte como un factor silencioso. 

· Aprendizajes sociales
De igual forma como el Proyecto de Aplicación Profesional pasado, seguir analizando la contaminación del Pb en nuestras vidas es algo sumamente importante ya que es un agente que nos afecta de manera silenciosa y puede causar grandes cambios en nuestra vida sin nosotros saberlo. Este PAP debe tener un enfoque social, porque si no se trabaja para la sociedad se está trabajando para nosotros mismos. Uno de los objetivos que tiene el ITESO es ser agentes de cambio en la sociedad, y puedo decir que con este proyecto se coloca un pequeño grano de arena en la sociedad mexicana, ya que se identifica un problema y se busca la mejor manera de solucionarlo sin que la producción de estas piezas pierda su valor cultural y sobre todo que se pueda seguir utilizando esta técnica de cocina tradicional mexicana de manera segura y sin ningún riesgo a la salud. Por lo dicho anteriormente he decidido continuar con este proyecto en un tercer PAP, cuyo propósito es enfocarnos en cómo pasar esta información tan importante y alarmante a las personas que necesitan escucharla, por medio de cursos, talleres, visitas entre otras formas.

· Aprendizajes éticos
Si hablamos de nuevo de la ética dentro de este proyecto, lo primero que se me viene a la mente es los alfareros, ya que no creo que ninguno de ellos tenga conocimiento de lo encontrado en este proyecto. Si la mayoría de los alfareros supieran que al utilizar una pieza que contenga plomo a una temperatura promedio por encima de los 45 ºC se lixivia alrededor de 60 ppm de Pb2+, no habría piezas donde se utilice este esmalte. Me puedo dar el lujo de pensar que todas estas personas que fabrican estas bellas artesanías no lo hacen con ningún fin malo, sino simplemente no se da la suficiente información a estas personas sobre cómo es que afecta este contaminante ambiental tanto a ellos como fabricantes como a nosotros como consumidores. Es un choque ético realizar este PAP II porque nos muestra malas noticias conforme la investigación de las piezas a temperaturas altas, pero también nos crea un compromiso como profesionistas de llevar a cabo algo para evitar esta propagación de Pb a las familias mexicanas y sobre todo de no romper la bella cultura de estas artesanías, que puedo decir que conforme a mi perspectiva es una de las más grandes representaciones mexicanas a nivel mundial. 

· Aprendizajes en lo personal
¿Qué aprendí después de este PAP? Puedo decir que reafirme todos mis conocimientos de mi carrera en un solo proyecto, ya que varias veces tuve que checar tanto libros, como apuntes de varias materias pasadas. Este PAP me dio a conocer una imagen sobre un México que puede cambiar y un México con una cultura tan grande y tan bella. Todas las piezas que se analizaron durante este proyecto se compraron en 2 condiciones, que fueran hechas a mano y sobre todo que tuvieran un gusto por el comprador. ¿Qué tiene que ver mi proyecto de vida después de este PAP? Puedo decir que define muchas cosas, que definitivamente me gustaría dedicarme a laboratorio y no a la parte industrial de mi carrera. Ambas partes son sumamente interesantes, pero esto me deja con muchas ganas de seguir en la parte de investigación y como es que mis conocimientos los puedo llevar por un bien común. Quitar esa imagen de la Química que contamina y provoca cáncer por todos lados. La química tiene una gran labor dentro de la vida de todos y lo único que debe de buscar es el bien de todos y la preservación de nuestro planeta y de la vida en él.  

5. Conclusiones
[bookmark: _GoBack]No todo son noticias malas. Se tiene que tener precaución con piezas que contengan esmalte con oxido de plomo, porque a temperaturas por arriba de los 38ºC ya existe una lixiviación destacable según las normas mexicanas, pero tenemos la labor de buscar y fomentar el uso de las piezas con esmaltes libres de plomo. Todos los cálculos que se realizaron durante el escrito cumplieron los objetivos planteados desde el principio del proyecto, a excepción de la curva de calibración para el análisis cuantitativo con ácido cítrico para piezas de uso a bajas temperaturas y bajo pH. Aunque cabe mencionar que el proyecto seguirá en siguientes semestres con el fin de terminar estas dificultades presentadas, de la misma manera se tratará de crear un taller en el cual se fomente el uso de estos métodos para el análisis de piezas con esmalte de óxido de plomo y de igual forma el fomento de tomar el cambio por esmaltes libres de plomo. Todo esto es plan a futuro, pero con la misma determinación con la cual se trabajó en el laboratorio durante este proyecto, se debe tener la misma para llevar esta información a quien más la necesita. 
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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	13.35	212	207	279	353	421	565	636	708	NTU 2	0	5	10	15	20	25	30	35	40	9.11	109	207	276	351	431	561	634	684	NTU 3	0	5	10	15	20	25	30	35	40	8.3000000000000007	124	203	271	351	427	549	614	677	NTU 4	0	5	10	15	20	25	30	35	40	7.46	112	203	275	345	426	555	611	666	NTU 5	0	5	10	15	20	25	30	35	40	9.4700000000000006	123	204	271	344	419	555	608	665	ppm de Pb2+


NTU




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	
0.89548869339595805	7.6157731058639078	1.892969448600091	2.6299556396765831	3.774917217635374	4.9916597106239804	4.8989794855663549	11.75797601630485	9.1287092917527684	0.89548869339595805	7.6157731058639078	1.892969448600091	2.6299556396765831	3.774917217635374	4.9916597106239804	4.8989794855663549	11.75797601630485	9.1287092917527684	0	5	10	15	20	25	30	35	40	8.5850000000000009	117	204.25	273.25	347.75	425.75	555	616.75	673	ppm de Pb2+


NTU




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

Promedio	
1.0095048291117781	6.6583281184793917	0.57735026918962595	2.3094010767585029	3.7859388972001828	4.358898943540674	3.4641016151377539	3	6.6583281184793917	1.0095048291117781	6.6583281184793917	0.57735026918962595	2.3094010767585029	3.7859388972001828	4.358898943540674	3.4641016151377539	3	6.6583281184793917	0	5	10	15	20	25	30	35	40	8.41	119.6666666666667	203.33333333333329	272.33333333333331	346.66666666666657	424	553	611	669.33333333333326	ppm de Pb2+


NTU




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

Método Inicial	0.29704096238285621	0.57735026918962584	1.1547005383792517	6.4291005073286369	6.5064070986477116	8	12.767145334803704	21.455380055672126	5.6862407030773268	0.29704096238285621	0.57735026918962584	1.1547005383792517	6.4291005073286369	6.5064070986477116	8	12.767145334803704	21.455380055672126	5.6862407030773268	0	5	10	15	20	25	30	35	40	2.5366666666666666	53.333333333333336	98.333333333333329	126.33333333333333	154.33333333333334	172	219	268.33333333333331	307.33333333333331	Método optimizado	1.0095048291117783	6.6583281184793925	0.57735026918962584	2.3094010767585029	3.7859388972001828	4.358898943540674	3.4641016151377544	3	6.6583281184793925	1.0095048291117783	6.6583281184793925	0.57735026918962584	2.3094010767585029	3.7859388972001828	4.358898943540674	3.4641016151377544	3	6.6583281184793925	0	5	10	15	20	25	30	35	40	8.4100000000000019	119.66666666666667	203.33333333333334	272.33333333333331	346.66666666666669	424	553	611	669.33333333333337	ppm de Pb2+


NTU




Extraccion de Pb en pieza Capula, Michoacán

Extraccion de Pb	2	5	8	11	14	17	20	32	47	62	72	77	79	80	Tiempo (min)


Temperatura (ºC)



Extracción de Pb2+ 

2	5	8	11	14	17	20	45	63	70	74	75	77	78	Tiempo (min)


Temperatura (ºC)




Extracción de Pb 	2	5	8	11	14	17	20	42	53	57	60	62	63	63	Tiempo (min)


Temperatura (ºC)



Curva tipica de temperatura vs. tiempo 

T (ºC)	0	1	2	3	4	5	6	7	8	9	10	11	12	13	14	15	16	17	18	19	20	21	22	23	24	25	26	27	28	29	30	31	32	33	34	35	36	37	38	39	40	41	27.4	28.9	30.9	33	35.4	38.1	40.5	43.1	45.2	47.9	49.2	51.2	53	54.7	56.3	58	59.3	60.6	62	63.1	64.099999999999994	65	66.3	66.8	67.5	68.3	68.900000000000006	69.5	70.099999999999994	70.400000000000006	70.8	71.2	71.5	72	72.2	72.5	72.8	73	73.2	73.3	73.5	73.5	Tiempo (min)


Temperatura ºC
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