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RESUMEN

En México actualmente el 72.23% del agua presenta algun grado de contaminacion
y va en aumento, debido tanto a la sobrepoblacion y la mala planeacién de los
asentamientos humanos alrededor de los cuerpos de agua mas importantes del pais
(rios, lagunas, lagos, presas y humedales), obliga a hacer estudios mas frecuentes
del impacto ambiental no solo en el agua, en los sedimentos, que es donde queda
finalmente el registro de los contaminantes, tales como materia organica en
descomposicion, iones en solucidn, entre otros. También se requieren de estudios
para determinar su grado de afectacién, en su caso verificar los avances en
campanfas de remediacion, asi como en la elaboracién de inventarios de gases de

efecto invernadero (GEI).

En esta investigacion se disei6d y desarrollé un equipo de medicién in situ de los
siguientes parametros: CHs4, COg2, O2 disuelto, NHs, pH y temperatura en

sedimentos.

Las caracteristicas del equipo establecidas en el estudio de factibilidad, técnico y
experimentacion son: volumen de muestra de sedimentos hasta 194 mL, pH de 0 a
14 + 0.01, temperatura de -15 a 60°C + 0.05 °C, CH4 de 0 a 20% V/V % 0.5%, de
concentracion, CO2de 0 a 20% V/V £ 0.11%, de concentracion, NHs de 0 a 25 ppm,
O2de 0 a 25% V/V = 0.01%, de concentracion.

Con el de dispositivo se pueden realizar estudios en el analisis y cuantificacién de
gases en degradacion de la materia organica in situ, en grados de afectacién o
remediacion en cuerpos de agua contaminados con descargas aguas municipales,
rellenos sanitarios, elaboracion de composta, entre otros, a muy bajo costo, tanto
en lo econdbmico como en ahorro de tiempo; con estas ventajas se pueden realizar

varios muestreos para que los resultados sean mas apegados a la realidad.
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ABSTRACT

In Mexico currently 72.23% of the water presents some degree of pollution and is
increasing, due both to the overpopulation and poor planning of human settlements
around the most important bodies of water in the country (rivers, lagoons, lakes,
dams and wetlands), requires more frequent studies of the environmental impact not
only in the water, in the sediments, which is where the registration of pollutants is
finally, such as organic matter in decomposition, ions in solution, among others.
Studies are also required to determine their degree of affectation, if necessary verify
progress in remediation campaigns, as well as in the preparation of greenhouse gas
(GHG) inventories.

In this research, an in situ measurement equipment was designed and developed
for the following parameters: CH4, COz2, dissolved O2, NH3, pH and temperature in

sediments.

The characteristics of the equipment were established according to the feasibility
and technical study: volume of sediment sample up to 194 mL. pH from 0 to 14 +
0.01, temperature from -15 to 60 ° C + 0.05 ° C, CH4 from 0 to 20% V/V £ 0.5%,
concentration, CO2 from 0 to 20% V / V £ 0.11%, concentration, NH3z from O to 25

ppm, O2 from 0 to 25% V/V + 0.01%, concentration.

With the one of device will be able to realize studies where it is required to analyze
the degradation of the organic matter in situ, of affectation or remediation in bodies
of water contaminated with discharges municipal waters, landfills, elaboration of
compost, among others, to very low cost, so much in the economic as in time saving.
With these advantages, more samplings can be made so that the results are closer

to reality.
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INTRODUCCION

Hoy en dia a nivel mundial, en cuerpos de agua como rios, lagunas, lagos y humedales,
existen un sin numero de contaminantes generados por la actividad humana (descargas
residuales municipales e industriales, cambio de uso de suelos, agricultura y ganaderia),
provocando con el tiempo la acumulacion de ellos en los sedimentos, donde generan una
serie de problemas: acumulacion de metales pesados, Materia Organica (MO) en
descomposicion que genera Gases de Efecto Invernadero (GEI), que emanan a la
atmosfera o que quedan atrapados por siglos en sedimento sobre todo en suelos
arcillosos (lutita), compuestos altamente téxicos que reducen o alteran los nutrientes, que
a la vez provoca la desaparicion de la biodiversidad o la trasferencia de ellos desde los
microorganismos al ser humano, provocando enfermedades graves en toda la cadena
alimenticia, en algunos casos su infiltracién hacia los mantos freaticos, distribuyéndose
en aguas superficiales alterando y afectando la flora y la fauna que predomina en la zona
(INECC, 2013).

La determinacion del grado de afectacion de ecosistemas o lugares donde se hayan
implementado programas de remediacion requiere de la cuantificacion de compuestos
como CH4, CO2, NHs, pH, Oz disuelto, temperatura, entre otros. El analisis en la mayoria
de los casos es costoso, debido a que se requiere de muestreo, conservacion de la
muestra, traslado, reactivos, insumos, mano de obra calificada, tiempo de realizacién y
equipo especializado (SEMARNAT, 2014; SECOFI, 1995; Abarca, 2007).

Es de gran importancia la determinacidén mas precisa y exacta de los inventarios de GEl,
en cuerpos de agua, sobre todo en humedales, donde la mayor parte de la generacion y
acumulacion de ellos se encuentra en el sedimento de tamafio fino y medio (SEMARNAT,
2014).

La cuantificacion de GEI que se realiza por medicion directa, demandan de inversiones
relativamente altas para obtener informacion confiable sobre los niveles de

contaminacion existentes (SECOFI, 1995).



El objetivo principal de esta investigacién fue disefar y construir un dispositivo para
realizar las mediciones in situ de: CH4, COz2, O2 disuelto, NH3s, pH y temperatura en
sedimentos en menos tiempo con un costo accesible. Los objetivos especificos fueron:
1) Disefiar una sonda para tomar muestras de sedimentos de cuerpos de agua, hasta 1
metro de profundidad en sedimento de tamafo fino y medio, y hasta 4 metros bajo el
agua, que permita realizar mediciones in situ de: CHs4, COz2, O2 disuelto, NHs3, pH vy
temperatura; 2) Seleccionar los materiales adecuados para la construccion de una sonda
para tomar muestras de sedimentos en cuerpos de agua; 3) Disefiar y construir un
sistema de adquisicion y procesamiento de datos, con capacidad de realizar estadistica
basica de los compuestos a medir y almacenamiento para elaborar un inventario de GEl;
4) Caracterizar sedimentos en puntos seleccionados de algun cuerpo de agua, mediante
técnicas y métodos para CH4, CO2, Oz disuelto, NHs, pH y temperatura; 5) Mejorar el
prototipo mediante la implementacion de nuevos sensores que posibiliten la realizacién

de mediciones en cuerpos de agua y en la atmosfera.

De este modo en el capitulo 1 se encuentran los antecedentes y los fundamentos que
sustentan esta investigacion, la problematica de la falta de equipos para medir gases y
algunos parametros fisicoquimicos en sedimentos in situ. Los equipos que hay en el

mercado y las caracteristicas técnicas de los componentes electronicos utilizados.

En el capitulo 2 se describen las etapas experimentales de la presente investigacion.

En el capitulo 3 se analizan y discuten los resultados obtenidos y finalmente se presentan

las conclusiones y las referencias en las que se baso esta investigacion.



1. FUNDAMENTOS

Las bases tedricas que sustentan este trabajo de investigacion son las siguientes:

1.1 EMISIONES DE GASES DE EFECTO INVERNADERO (GEI)

En cuanto a la generacion total de emisiones de GEI del mundo, México produce el 1.67%
de las mismas, ocupando el 9° lugar. En este sentido, a partir de la adhesion a la
Convencién Marco de las Naciones Unidas sobre el Cambio Climatico, el pais ha
elaborado inventarios nacionales de emisiones GEI con el propdsito de identificar y
reportar tanto cifras totales como tendencias que permitan tomar decisiones respecto a
este tema, sobre todo, en lo referente a acciones y estrategias de reduccién de estos
contaminantes (SEMARNAT, 2013).

La mayoria de los paises se ha comprometido a limitar las emisiones de gases de efecto
invernadero de origen humano. Con objeto de determinar con éxito de estos esfuerzos,
se tienen que utilizar métodos estandarizados que estimen con exactitud las causas
naturales y humanas de gases de efecto invernadero incluyendo el diéxido de carbono

(COz2) y el metano (CHs4) a nivel nacional (G-Science, 2012).

1.1.1 Inventarios de emisiones de GEI

La importancia de integrar inventarios de emisiones GEI estriba en conocer, a través de
céalculos y metodologias de cuantificacion, las condiciones actuales de como se da la
concentracion de estos gases en la atmaosfera, realizar proyecciones acerca de qué ruta
seguira en el futuro y plantear soluciones ante los posibles efectos del cambio climatico
y el calentamiento de la Tierra sobre las poblaciones humanas y los ecosistemas. De
igual manera, los inventarios propician el establecimiento de metas de reduccion para los

paises u organizaciones que los trabajen, ademas de visualizar qué aspectos son



prioritarios en atencién y accion, lo que otorga mayor certeza a las medidas respectivas

y los métodos con que deben llevarse a cabo (G-Science, 2012).

En referencia al Inventario Nacional de Emisiones de GEI 2010, el sector de energia
genera el 67% de las emisiones nacionales totales, debido al consumo de combustibles
fésiles para la produccion de energia (SEMARNAT, 2013) (Ver Figura 1.1). Sin embargo,
también pueden mencionarse otros sectores importantes como Agricultura, Ganaderia,

Industria, Residuos y Uso del suelo, cambio del uso del suelo y silvicultura (USCUSS).

Procesos

Agricultura industriales, 8%

12%

Industria de la energia

Comercial, Recidencial y

USCUSS Agropecuario

6%

r

Desechos
6%

Transporte

Manofactura e industria
contruccion

iy

Figura 1.1 Distribucion de GEI México, 2010 (SEMARNAT, 2013)

1.1.2 Inventarios en emisiones de GEIl en sedimentos

Los Inventarios directos para el uso del suelo, se pueden estimar fuentes y sumideros de
CO:g2 utilizando series de mediciones en el tiempo, a nivel del suelo o cerca del nivel del
suelo (por ejemplo, el contenido de carbono de un ecosistema no es el mismo que debajo
de la superficie). Si se tomaran mediciones de todas las fuentes y sumideros, se podria
estimar los GEIl de los ecosistemas con bastante precisiéon (G-Science, 2012;
SEMARNAT, 2012).



1.2 SEDIMENTOS

Los sedimentos son capas de materia finamente dividida que cubren los fondos de los
rios, arroyos, lagos, embalses, bahias y océanos. Tipicamente consisten en mezclas de
minerales granulados de tamano fino (limo de 62 a 4 micras de diametro y arcilla menos
de 4 micras de diametro), medio (arena de 2 mm a 64 micras) y grueso (gravas mas de
2 mm de diametro), mezclados con materia organica (MO). Su composicion puede variar
de materia mineral pura a organica. Los sedimentos son depdsitos de una variedad de
desechos biolégicos, quimicos y contaminantes (residuos) en los cuerpos o reservorios
de agua, siendo sumideros de contaminantes como metales y compuestos organicos
téxicos. Es de particular preocupacion la transferencia de especies quimicas de los
sedimentos a las cadenas alimenticias acuaticas via organismos, tales como gusanos y
almejas, que pasan parte importante de su ciclo de vida en contacto con los sedimentos
(Manahan, 2006).

1.2.1 Contaminacién en sedimentos

Uno de los problemas mas graves del deterioro ambiental es la contaminacion del agua
y sedimentos. La disminucion en su calidad dana a los ecosistemas, la salud humana y
a la disponibilidad de fuentes de agua (CNA, 2014; EPA, 2004).

La contaminacién se debe, primordialmente, a la descarga a los cuerpos receptores de
una gran parte del caudal de aguas residuales sin tratamiento, por los municipios y las
industrias, al uso de fertilizantes y plaguicidas en la agricultura, a la inadecuada
recoleccion y disposicion de los residuos solidos municipales e industriales y al acelerado
proceso de erosion causado por practicas inadecuadas en las actividades agropecuarias
y silvicolas (CNA, 2014; EPA, 2004).



En México del 100% de las aguas y sedimentos de los principales rios, lagunas, lagos,
presas y humedales (en promedio de los estudios realizados de DBOs y DQO), el 22.77%
se considera sin contaminacién (calidad excelente), el 22.8% con muy poca
contaminacion (calidad aceptable), el 26.96% con poca contaminacion (calidad regular),
el 18.5% como contaminado (calidad mala) y el 3.7% como altamente contaminado
(calidad pésima). En resumen, el 72.23% presenta en algun grado contaminacién (CNA,
2014).

El costo total en el aino 2013 por degradacion por contaminacion de aguas y sedimentos
en México fue de 70,627 millones de pesos, que representan un 0.4% del Producto
Interno bruto (PIB) (INEGI, 2015).

De los sedimentos de origen humano con alto contenido de microorganismos, se
generan, debido a la actividad bacteriana en la degradacion tanto aerobia como
anaerobia de la misma, gases como CH4, CO2, NHs y H2S (Marin, 2003; Atlas y Bartha,
2006).

1.2.2 Dispositivos usados en el Muestreo de sedimentos

Los dispositivos para la toma de muestras en sedimentos se pueden dividir en dos

categorias, el tipo draga (Figura 1.2) y el de nucleo (Salazar y Penuela, 2010; NACEC,
2012).



Figura 1.2 Muestreador tipo draga Ekkman (Salazar y Pefiuela, 2010)

Dependiendo de la cantidad y profundidad del agua, deben ser operados por buzos o

empleando plataformas estables tales como botes, puentes o muelles.

Los muestreadores tipo draga son dispositivos en forma de quijada disehados para
recoger sedimentos superficiales mediante excavacion de un area definida, los mas
comunes de este tipo son las dragas Ekman, Shipek (Figura 1.3 a y b), su capacidad

depende de la firmeza del sedimento.



Figura 1.3 Muestreadores a) Shipek y b) Ponar (Salazar y Pefiuela, 2010; NACEC,
2012)

Los sedimentos que estan muy compactados deben extraidos con muestreadores tipo
nucleo. Que son dispositivos en forma de tubo que les permiten penetrar a mayores

profundidades, como se indica en la Figura 1.4 (Salazar y Pefiuela, 2010; NACEC, 2012).



Figura 1.4 Muestreador tipo nucleo (Salazar y Pefiuela, 2010)

1.3 EQUIPO DE INSTRUMENTACION UTILIZADO PARA MEDICIONES IN SITU

Para las mediciones in situ de CH4, COz2, O2, NHs, pH y temperatura, se utilizan equipos
portatiles de instrumentacion, como los que se describen en la Tabla 1.1 se hace un
resumen de las caracteristicas mas importantes de todos los equipos vistos
anteriormente con los costos actuales del mercado en pesos mexicanos, incluyen el IVA

y los gastos de importacion.



Tabla 1.1 Tabla comparativa de equipos de medicion

Equipo Caracteristicas principales Ventajas desventajas costo
o Muy completo, amplio
Medicion de gases CH,, CO,,
y rango de gases, No mide pH, NH; y conductividad.
H.S, O,, temperatura, presion . ) . . )

Gem5000 . o . capacidad de medir en No tiene capacidad para medir en $249,018.75
estatica, presion diferencial y T
fu % de concentracion, sedimentos, no tiene GPS

ujo.
! LEL y ppm
No mide O, pH, temperatura y
Medicion de gases CH4, CO,, | Amplio rango de gases, conductividad.
Triple Plus + H2S, y NH3 portatil No tiene capacidad para medir en $89,775.00
sedimentos, no tiene GPS
No mide pH, temperatura y
conductividad.
Medicion de gases CH,, CO,, Amplio rango de gases, No tiene capacidad para medir en
IBRID MX6 H,S, Ooy NH3 portatil sedimentos, no tiene GPS, las $69,025.00
concentraciones de gases solo son
LEL
No mide CO,, NH3 pH,
temperatura y conductividad.
Medicion de gases CH,, CO, Portsiil. bai ‘ No tiene capacidad para medir en
ortatil, bajo costo
Tetra 5 HS 'y O, ! sedimentos, no tiene GPS, las $35,906.25
concentraciones de gases solo son
LEL
No mide Gases y conductividad,
Medidor de pH y temperatura Portatil, medicién en . )
HI 99121 ) ) no tiene GPS, poca capacidad de $9,500.00
en sedimentos. sedimentos B
almacenamiento de datos.
. » L No mide Gases y conductividad,
Medidor de pH y temperatura Portatil, medicién en . .
Testo 206-pH no tiene GPS, poca capacidad de $4,750.00
en sedimentos. sedimentos, bajo costo. ’ ’
almacenamiento de datos.
» L No mide Gases y pH, no tiene
. . Portatil, medicién en . .
Hanna HI Medidor de conductividad . GPS, no tiene capacidad de $18,757.50
993310 suelos y sedimentos e
almacenamiento de datos.
No mide Gases, no tiene GPS, No
c . Medidor de pH, conductividad » . .
onductronic Portatil tiene capacidad de $29.000

PC18

Fuente: Hanna, 2016; Testo, 2016; PCE, 2016; Conductronic, 2016; Landtec, 2015.

y temperatura

almacenamiento de datos.
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1.4 SENSORES

Los sensores son sistemas o dispositivos que realizan la conversion de una magnitud

fisica cualquiera a una magnitud eléctrica, generalmente intensidad, voltaje o impedancia,

de forma que esta ultima constituya una réplica, tan perfecta como sea posible (Granada
y Mediavilla, 2009; Pallas, 2005).

1.4.1 Sensores de Gases

En el mercado existen una gama muy amplia de tipos de sensores de gases, todos tuenen un

propésito en particular, desde analisis de gases cualitativo (si hay o no un tipo de gas) o

cuantitativo (Medir la concentracién exacta y precisa de un gas). En la Tabla 1.2 se describen

algunos de ellos.

Tabla 1.2 Comparacién entre sensores de diferentes tipos de operacion

Gas Tiempo de
Sensor e Tipo respuesta Interferentes Vida RANGO
objetivo
(segundos)
Hidrocarburos, 300 a
1 MQ-4 CH4 Semiconductor 18 a 40 alcoholes e 2 afios
X 10,000 ppm
hidrogeno
Hidrocarburos,
2 MQ-135 CO» | Semiconductor =~ 18240 | alcoholesy | 2afos | 0@ 10,000
NH3 ppm
3 MQ-135 NHs | Semiconductor | 18a40 | Hidrocarburos |5 5, 102300
y alcoholes ppm
. CHa4, NH3, CO, -
4 | 3SP_H2S 50 H2S Electroquimico <15 0s. SO», NO» 10 anos 0-50 ppm
no hay ~ o
5 CM-0201 02 uv <30 interferentes >5 afios 0-25%
no hay ~ 0-20% y O-
6 | GC-0018-17 CO2 NDIR <15 interferentes 15 afios 100%
7 | 4H2S-1000 @ H.S | Electroquimico <45 __no hay 2afos | 01000
interferentes ppm
8 7NH3-500 NHs Electroquimico <60 H2S 2 afios 0-500 ppm
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1.4.2 Sensor de Gases por Absorcién Infrarroja No Dispersiva (AIRND)

Un sensor de infrarrojo no dispersivo, es un simple dispositivo espectroscopico de uso
frecuente como detector de gas (Tl, 2013; Wong, 2013; Hakonen, 2010; Milosavljevic,
2013).

Esta basado en el principio de que las moléculas de gas absorben luz infrarroja y esta
absorcion acurre en una longitud de onda especifica. Tipicamente se usa un detector
termopila con un filtro para determinar la concentracién de un gas especifico. Por ejemplo,
el COz tiene una fuerte absorcién en la longitud de onda de 4260 nm, un filtro pasa banda
es usado para remover toda la luz fuera de esta longitud de onda. La Figura 1.5 muestra

el principio de operacion de un sensor de gas NDIR.

Entrada de Gases

'l

Fuente Detector |
DelR

Absorcion de IR
CHs, €O NHy

Salida de Gases

Figura 1.5 Principio de operacion de un sensor AIRND

Las moléculas absorben la energia de la fuente de radiacion infrarroja (IR). La absorcion

sigue la ley de Lambert-Beer:

I =lpe " Ec. 1
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Donde, I es la intensidad IR transmitida al detector termopila, /o es la intensidad de IR
inicial en la fuente, k es el coeficiente de absorcion del gas objetivo, x es la concentracion

de gas y / es la longitud que hay entre la fuente de IR y el detector termopila.

El principio de termopila es usado para detectar los cambios de intensidad de la luz IR.

El voltaje de salida de detector es:

V=nx Aa * (Teamara — Tampiente) Ec. 2

Donde, Aa es la diferencia de los coeficientes de Seebeck de los materiales termopila y
n es el numero de termocoples en el detector termopila. T 444 €S la temperatura del
cuerpo oscuro que es emitido en por la fuente de radiacion, y la Ty mpiente €S la

temperatura ambiental.

En el interior de la camara. La radiacién de la energia de la fuente de IR puede ser
considerada como ideal en una camara oscura. La radiacion emitida por el cuerpo oscuro
tiene como resultado una diferencia de temperatura entre el cuerpo oscuro y el ambiente
gue se conoce como radiacion térmica. Acorde a la ley de Stefan-Boltzmann, la radiacion

térmica por unidad de area puede ser expresada por la siguiente ecuacion:

Rr =0 (Tcémara4_Tambiente4) Ec. 3
Donde, ¢ = 5.67 * 1078 W /(m? = K*) es la constante de Stefan-Boltzmann.
Asumiendo que no hay pérdidas en la intensidad de la luz IR a través de toda la camara
entonces R; = I. Después de reorganizar las ecuaciones, la ecuacion de salida de voltaje

seria:

V=nx* Aa* [10 * e_kd]/[ 0 * (TcémaraZ_Tambientez)* * (Tcémara - Tambiente)] Ec. 4

13



Si se examina la ecuacion la salida de voltaje puede ser afectada por la temperatura
ambiente y la intensidad de luz IR incierta, por lo que se debe tener en consideracion la
compensacion de temperatura, esto es implementando sensores de temperatura en los
detectores termopilas y de temperatura ambiental (Alphasense, 2017; Tl, 2017; Wong,
2013; Hodgkinson et al., 2013; Hakonen, 2010).

1.4.3 Ecuacién Ideal de Lambert-Beer para absorcion de gas AIRND

La Ley de Lambert-Beer dice que intensidad infrarroja en el detector activo decrece
acorde a la relacion exponencial (AD, 2018; Tl, 2013; Parnis y Oldham, 2013; Neira,
2010):

I=Ipe™ Ec.5
Dénde:
| es la intensidad en el gas objetivo.
lo es la intensidad en gas cero.
k es el coeficiente de absorcion para el gas especifico y la combinacion del filtro.
| es la longitud éptica entre la lampara y los detectores.

x es la concentracion de gas.

Para la salida activa del detector, donde la salida corresponde a un cambio de voltaje,
Vo-V:

o=V)_Go=D_ I o

A=
Vo Iy Iy

Dénde:
A es la absorbancia.
Vo es la salida en gas CERO.

V es la salida en gas objetivo.

Combinando las dos ecuaciones anteriores tenemos:

14



A=1— ek Ec. 1.7

Si k y | son constantes, A puede graficarse como x como se muestra en la figura 1.6
(donde kl= 115, 50, 25, 10 y 4.5). El valor de A incrementa con c, pero eventualmente se
satura con altas concentraciones de gas, debe tenerse especial cuidado al momento de
integrar la camara de gases donde se hara la medicidon (AD, 2018; TI, 2013; Parnis y
Oldham, 2013; Neira, 2010).

1.2

T
FA=1- e

NV
W/
AT |

4
0 =
0 2 4 6 8 10

1.0

P

Absorbancia

"
L~
..--'""'.'-.‘

Concentracion de volumen de gas CO; (%)

Figura 1.6 Absorbancia tipica para kl = 4.5, 10, 25, 50, 115
Los parametros k e |, pueden ser ajustados para obtener una optima absorbancia para
cualquier rango de concentracion. Esto significa que una longitud optica larga para bajas
concentraciones y una longitud éptica corta para altas concentraciones.
A continuacién, se describe el procedimiento de calibracion a dos puntos necesarios para

determinar la constante kl, usando la ecuacion ideal de Lambert-Beer (Tl, 2013; AD,
2018; Parnis y Oldham, 2013; Neira, 2010).

1
A=1—(—) Ec. 8

A=1—ebx Ec.9
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La primera parte de la calibracion requiere aplicar una baja concentracion de gas objetivo

en este caso de CO:2 (de preferencia nitrégeno puro, esto es 0% vol) al sensor de gases:

« ACTLow es la salida pico a pico del detector del gas objetivo en baja concentracion.

« REFLow es la salida de pico a pico del detector de referencia en baja concentracion

de gas.

o TLow es la temperatura en baja concentracion de gas.

La segunda parte de la calibracidon requiere aplicar una concentracién conocida del gas

objetivo (xcaL). Usualmente, el nivel de concentracion xcaL es el valor maximo del rango
por ejemplo del COz2 en la calidad de aire industrial es de 0.5% (TI, 2013; AD, 2018; Parnis

y Oldham, 2013; Neira, 2010).

e ACTcaL es la salida pico a pico del detector del gas objetivo en la concentracion

del gas de calibracién xcaL.

o« REFcaL es la salida pico a pico del detector de referencia en la concentracion del

gas de calibracion XcaL.

En las siguientes dos ecuaciones simultaneas se desconoce (lo y b):

ILOW
Iy

1- = SPAN(1 — e &iow®))

I c
1-— % = SPAN (1 — e ?(cat)
0

Resolviendo las dos ecuaciones para lo y b,

XLow

I, = CERO =

REF,ow = \REF, gy ACTny

ACTow (ACTLOW REFCAL>XCAL‘XLOW

Ec. 10

Ec. 11

Ec. 12
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ACTrow REFcal
n ( X
REFow ACTcalL

b=

Ec. 13
XcaL — XLow

Entonces, para una concentracion desconocida (x), donde:

e ACT es la salida pico a pico del detector activo de un gas desconocido.
« REF es la salida pico a pico del detector de referencia de un gas desconocido.

e T eslatemperatura del gas desconocido en °K.

A1 <I)_1 ACT Ec. 14

~ 7 \1,)” "~ REFxCERO c.

T lln(l - A)l
X =
TrLow —b
ACT

x = T ln (REFx CERO) E 15

Trow —b c.

El factor T/TLow compensa para el cambio en la concentracién con la temperatura segun
la ley de gases ideales (Tl, 2013; AD, 2018; Parnis y Oldham, 2013; Neira, 2010).

1.4.4 Ecuacion ideal de Lambert-Beer modificada

En consideracion en la implementacion practica de NDIR requiere modificaciones a la ley

de Lambert-Beer, para obtener lecturas precisas:
A =SPAN (1— e7*°) Ec. 16

El factor SPAN es introducido porque no toda la radiacion es impregnada sobre el
termopila activo, es absorbido por el gas, mas en concentraciones altas. SPAN es menos

de 1 porque el ancho de banda del filtro y la fina estructura en el espectro de absorcion.
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Variaciones en la longitud 6ptica y la dispersion de la luz requieren la adicion de un
término de potencia, c, para una adecuada precision de los datos de absorcion (T1, 2013
y AD, 2018).

El valor de b y SPAN constantes también dependen del rango de concentracion medidos.

Los valores tipicos de concentracion para el COz:

o Calidad del aire industrial (IAQ): 0 a 0.5% vol (5000 ppm). Nota la concentracién
de COz2 el ambiente es de aproximadamente 0.04% vol, o 400 ppm.

e Seguridad: 0 a 5% vol

o Combustion: 0 a 20% vol

o Control de procesos: 0 a 100% vol

Los valores exactos de b y ¢ son determinados mediante la adquisicién la toma de una
buena consideracion de datos de A y de la concentracion (x) y usando la curva mediante

un programa adecuado.

Para un sistema donde las constantes b y c tienen que ser determinadas, el valor de
CERO y SPAN, pueden ser calculadas mediante el método de calibracién de dos puntos
(TI, 2013 y AD, 2018).

El primer paso en el procedimiento es aplicar una baja concentracion de xLow y almacenar
lo siguiente:
« ACTLow: La salida pico a pico del detector activo en baja concentracion de gas.
« REFLow: La salida pico a pico del detector de referencia en baja concentracién de
gas.

o TLow: La temperatura en baja concentracion de gas en °K.

La segunda parte de la calibracién requiere aplicar el gas objetivo (CO2, CH4 o NH3) a

18



una concentracién conocida (xcaL). Usualmente el maximo del rango que se vaya a operar

el equipo. Almacenar lo siguiente:
e ACTcaL: La salida pico a pico del detector activo de la concentracién del gas de

calibraciéon xcaL.

e« REFcaL: La salida pico a pico del detector de referencia de la concentracion del

gas de calibracion XcaL.

En las siguientes dos ecuaciones simultaneas se desconoce (lo y SPAN):

ILow - ¢

1- 2= SPAN(1 — e ?(iow?) Ec. 17
Ji c

1— CIAL — SPAN (1 — e~ bxcal )) Ec. 18

0

Resolviendo las dos ecuaciones para lo y SPAN,

ACT ow (e ?@®eal®) — 1)REF¢,; + ACT;y,(1—e P @ow =D)REF, oy

I, = CERO =
0 (e—b(xcalc) — e—b(xlowc)) X REFCAL X REFLOW

Ec. 19

ACT s, % REF oy — ACT,ow X REFy o
ACTLow(e_b(xcalc) - 1)REFCAL + ACTCAL(1—e_b(xlowc_1))REFL0W

SPAN = Ec. 1.20

Entonces, para la concentracion desconocida de un gas, donde:

e ACT es la salida pico a pico del detector activo de la concentracién desconocida
de un gas.

 REF es la salida pico a pico del detector de referencia de la concentracién
desconocida de un gas.

o T eslatemperatura del gas en K.

A=SPAN(1—e™*) Ec. 21
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ACT
A=1

" REF x CERO Ec. 22
1
A c
X = T |in (1 _SPAN)
o =b Ec. 23

Esta ecuacion asume que Trow = TcaL

1.4.5 Efectos de la temperatura ambiental en el sensor AIRND

Los detectores termopilas sensan la temperatura por la absorcion de radiacion, pero
también responden a los cambios de la temperatura ambiental lo que genera espurios
afectando la sefal. Por esta razon muchos detectores termopila tienen termistores

integrados en el mimo encapsulado.

La absorcion de radiacion es relacionada al numero de moléculas objetivo en la camara,
no al porcentaje absoluto del gas objetivo. Por lo tanto, la absorcion es descrita por la ley
de los gases ideales y la presién atmosférica estandar (AD, 2018 y Tl, 2013).

Es necesario almacenar la temperatura tanto en la calibracion como en la medicion de

los gases:

x Ec. 24

Donde:

x es la concentracion de gas sin compensacion de temperatura.

TLow es la temperatura de calibracion en °K tanto en baja y alta concentracion.
T es la temperatura durante el muestreo en °K.

X1 es la concentracion del gas en la temperatura T.

Debido a la ley de los gases ideales la variacion de la concentracion por la temperatura,
SPAN vy A varian significativamente con la temperatura y requiere de la correccion para

tener precision en las mediciones (AD, 2018 y Tl, 2013).
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1.4.6 Conceptos para la seleccion de filtros para luz IR

Los conceptos que se deben tomar en cuenta al seleccionar los filtros y al disefar el

prototipo son los siguientes.
Longitud de onda (A): Es la distancia desde cualquier punto en la onda hasta el punto
correspondiente en la siguiente onda (Figura 1.7). En general se mide en micrometros o

nanometros (Yurkanis, 2008).

Longitud de onda

i
7N Y /N
| /ﬁ/ \\ / \..\\ i
\ p, N/ N/ %

Longitud
de onda

Figura 1.7 Longitud de onda
Ancho de banda (BW): Se define como el intervalo de longitudes de onda de radiacion
saliente de la rendija de salida de una fuente de radiacion medida en la mitad de un pico

del flujo radiante detectado (fo), ver Figura 1.8, (Castafieda, 2015).

Frecuencia (F): Se define como la cantidad de crestas de onda que pasan por

determinado punto en un segundo (Yurkanis, 2008).

21



Frecuencia central
105 il

Ancho de banda (BW)

f,

Figura 1.8 Ancho de banda

Espectro infrarrojo: Un espectro infrarrojo se obtiene haciendo pasar la radiacion
infrarroja a través de una muestra de un compuesto; y se obtiene una grafica del
porcentaje de la transmitancia de la radiacion en funcién del numero de onda (o de la
longitud de onda) de la radiacion transmitida. En la figura 1.9 se puede observar un
ejemplo de espectro IR (Yurkanis, 2008).

i .x'-‘TW g : : e B A

0.8

T{IIA] 3 | i

3000 2000 1000

Numero de onda (cm™)

Figura 1.9 Espectro IR del metano

Bandas de absorcién: Son los picos en direccion hacia abajo en espectro IR. Cada pico
representa absorcidon de energia. En la figura 1.9 se presenta un ejemplo de bandas de

absorcién (Castaneda, 2015).
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1.4.7 Detectores termopilas NDIR TS4x200B-A-S1.5-2-Kr-D2 /E1/ 3357/ 10350 y
Fuente de luz Infrarroja JSIR350-4-AL-R-D6.0-0-0

Los detectores termopilas son en si un conjunto de varios cientos de termopares
sensibles a la luz IR generando cada uno una FEM en el orden de los pV, suman todos
sus voltajes para generar mV y de esta manera poder ser procesadas, el TS4x200B-A-
S1.5-2-Kr-D2 /E1/ 3357/ 10350 (Figura 1.10 [a]), es un modulo que fue disefiado durante
la investigacion y fabricado en Alemania por la compafia Micro-Hybrid, con las
caracteristicas determinadas en esta investigacion, consiste en 4 detectores termopila
uno para luz IR de referencia y tres para los gases objetico CH4, CO2 y NHs. A cada
detector se le monto el filtro de banda de absorcion de IR especifico para cada gas y luz
IR de referencia, como se indica en la Tabla 1.3. La Fuente de luz IR JSIR350-4-AL-R-
D6.0-0-0 se muestra en la Figura 1.x [b] (Micro-Hybrid, 2011).

b)

Figura 1.10 Detectores termopilas (a) y Fuente de IR (b)
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Las caracteristicas del detector termopila se muestran en la tabla 3.2.

Tabla 1.3 Caracteristicas del detector infrarrojo TS4x200B-A-S1.5-2-Kr-D2 /E1/ 3357/
10350 (Micro-Hybrid, 2011).

Parametro Valor Unidades
Area Activa 4x (1.2x1.2) mm?2
Apertura 4x (1.5 x 1.5) mm?
Niumero de termocoples por 200 unidades
canal
Constante de Tiempo 30 ms
Salida de Voltaje 5.5 mV
Sensibilidad de voltaje 100 VIW
Coeficiente de temperatura de -04 %/K
sensibilidad
Ruido de voltaje 33 nV/Hz
Resistencia de termopila 65 £15 kQ
Coeficiente de temperatura de -0.03 %/K
resistencia
Tipo de termistor NTC30K
Gas de relleno Kr

Filtros

Temperatura de operacién

Carcasa

D2:

Ref Filter 3910 CWL / BW 70nm

E1: CO2 Filter 4265 CWL / BW 110nm
10400: Custom NH3 Filter 10350 CWL

3330:

Custom Methane Filter 3357 CWL
-20a70 °C

TO39 (Modificado)
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Las dimensiones del encapsulado y orden del patillaje se muestran en la Figura 1.11

Vista inferior Vista lateral
A-A
2250
A~ 0.8
i [1}]
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Dl ©
S \

' X : [,
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. . a
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. . I\ \‘?} /
Pin 6 -> Termistor \\: ®'@®
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Pin 8 -> TP1-Filtro de referencia

Figura 1.11 Caracteristicas del encapsulado TO39 modificado y orden de patillaje
(Micro-Hybrid, 2011)



El circuito eléctrico equivalente se muestra en la Figura 1.12.

Termistor

TP1

TP2

TP3

TP4

2 tierra
(Carcasa)

Figura 1.12 Circuito eléctrico equivalente del detector TS4x200B-A-S1.5-2-Kr-D2 /E1/
3357/ 10350 (Micro-Hybrid, 2011)

La fuente de luz infrarroja JSIR350-4-AL-R-D6.0-0-0, esta disenada especialmente para

los detectores termopilas en la deteccidén de gases no dispersivo, por el reflector

integrado, con la temperatura de operacién ajustada a 640 °C, la vida de operacién es de

100,000 horas, tiene integrado un cristal para evitar envenenamiento por gases

corrosivos (EOC, 2017). Las caracteristicas de la fuente IR se muestra en la tabla 1.4.

Tabla 1.4 Caracteristicas de la fuente de IR JSIR350-4-AL-R-D6.0-0-0 (EOC, 2017)

Parametro Valor Unidades
Rango de salida espectral De1a20 Mm
Area Activa 22x2.2 mm?
Resistencia en caliente 40 + 20 Q
Consumo de potencia nominal 0.65 W
Voltaje de operacioén tipico 5.7 \
Temperatura del area activa 640 °C
Masa 1 G

Encapsulado

Tiempo de vida

TO39 (Modificado)
>5,000 h a 740°C
>100,000 h a 640°C

Las caracteristicas del encapsulado TO39 y la asignacion del patillaje de la fuente de IR

se muestran en la Figura 1.13.
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Figura 1.13 Caracteristicas del encapsulado TO39 modificado para la fuente de IR y
orden de patillaje (EOC, 2017)

La respuesta de la fuente de IR, depende de la potencia, filtro y cristal protector, como se
puede ver en la Figura 1.14 (a), el porcentaje de emisividad depende de la potencia, entre
mas potencia mas emisividad, pero al tener mayor potencia la vida del dispositivo
disminuye considerablemente a 600 mW la vida promedio es de aproximadamente
100,000 horas, y a maxima potencia 1000mW la vida se reduce a un promedio de 5,000
horas. En lo particular se utilizara la minima potencia para una larga duracion de vida util
del dispositivo (EOC, 2017).

La distribucion de radiacion angular mas eficiente es solo usando el reflector de la fuente
de IR como se muestra en la Figura 1.14 (b), con el uso de filtro o de cristal protector el
angulo de radiacion aumenta, disminuyendo un poco su eficiencia en potencia y
emisividad, en este prototipo se utilizara el cristal protector para evitar contaminacion de
la fuente de IR de los gases corrosivos y humedad que pudiera ingresar el sensor, la
disminucion de eficiencia se soluciona con las paredes del cuerpo del sensor de material

anti reflejante.
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Emisividad (%)

Emisividad normalizada a la potencia nominal Distribucion de radiacion angular

— Reflector
— Con filtro
— Con protector
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1000 MW
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(a) Longitud de onda (um) (b) Intensidad normalizada

Figura 1.14 Graficas de porcentaje de emisividad (a) y distribucién de radiacion angular
(b) (Micro-Hybrid, 2017)

1.4.8 Sensor de Oxigeno (O2) UV Flux OX-0052

El sensor de oxigeno seleccionado es de la marca CO2Meter modelo UV Flux OX-0052
(Figura 1.15), usando absorcion de luz ultravioleta para detectar la concentracion de

oxigeno, las caracteristicas principales de este sensor son:

¢ Nula interferencia con los gases en cuestion,

e Rango de operacién es desde 0% al 25% de concentracion v/v
e Rango de temperatura de -30°C a 60°C

e Humedad relativa 0 al 99% (no condensada)

e Rango de presion barométrica 500 a 1200 mbar

e Resolucion 0.01%

e Tiempo de vida mas de 5anos (CO2Meter, 2018).
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Figura 1.15 Sensor de Oxigeno UV Flux OX-0052 (CO2Meter, 2018)

Las dimensiones del sensor y el orden del patillaje se muestran en la Figura 3.11

Patillaje:

o
m ‘ Pin 1: Vs (5V)
e & - Pin 2: GND (0V)
: Q\ng/// ; Pin 3: RS232 Tx

Pin 4: RS232 Rx

Vista inferior Vista lateral  vista superior

Figura 1.15 Dimensiones y patillaje del Sensor de O2 UV Flux OX-0052

La calibracion se realiza con gas de calibracion al 4% de concentracion, las lecturas se
obtienen por medio del protocolo de comunicacién serial RS-232. El voltaje de salida
analogo es de 0 a3V, 0V representa 0% de concentracion y 3V el valor maximo de 25%

de concentracion y la respuesta es lineal (CO2Meter, 2018).

1.4.9 Sensor de pH

El pH es una medida de la acidez o alcalinidad del agua con compuestos quimicos
disueltos. Su expresion viene dada por el logaritmo de la inversa de la concentracion del

ion H, expresada en moles por litro:
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Ec. 25

pH = log ]

El agua pura neutra tiene una concentracion de ion hidrogeno de 10" moles por litro.

Luego, el pH sera:

=7 Ec. 26

H=1
PH =108 11071

Una disolucion acida tiene mayor concentracion de ion hidrégeno que el agua pura y, por
lo tanto, su pH sera menor de 7. Una disolucion basica le ocurre a la inversa y su pH sera
mayor de 7. Las medidas practicas del pH se encuentran entre los valores 0 a 14 (Creus,
2011).

En la medida de pH pueden utilizarse varios métodos, de entre los cuales los mas exactos
y versatiles de aplicacion industrial son: el sistema de electrodo de vidrio y el de transistor
de efecto de campo sensible a iones (ISFET) por sus siglas en inglés (lon Sensitive Field
Effect Transistor). El electrodo de vidrio consiste en un tubo de vidrio cerrado en su parte
inferior con una membrana de vidrio especialmente sensible a los iones hidrogeno. En la
parte interna de esta membrana se encuentra una solucién de cloruro, tampén de pH
constante, dentro de la cual esta inmerso un hilo de plata recubierto de cloruro de plata
(Creus, 2011).

Aunque el mecanismo que permite que el electrodo de vidrio mida la concentracién de
ion hidrégeno no es exactamente conocido, esta establecido que al introducir el electrodo
en el liquido se desarrolla un potencial relacionado directamente con la concentracién del
ion hidrégeno del liquido. Es decir, si esta concentracion es mayor que la interior del
electrodo existe un potencial positivo a través de la punta del electrodo v, si es inferior, el
potencial es negativo (Creus, 2011). Este potencial cambia con la temperatura, por
ejemplo, pasa de 54,2 mV a 0 °C a 74 mV a 100 °C por unidad de pH, ver Figura 1.16.
Para medir el potencial desarrollado en el electrodo de vidrio es necesario disponer, en

la solucion, de un segundo elemento o electrodo de referencia. Este, aparte de cerrar el
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circuito, suministra un potencial constante que sirve de referencia para medir el potencial
variable del electrodo de vidrio. El electrodo de referencia contiene una célula interna
formada por un hilo de plata recubierto con cloruro de plata en contacto con un electrolito
de cloruro de potasio. Este electrolito pasa a la solucion muestra a través de una union
liquida. De este modo, la célula interna del electrodo permanece en contacto con una
soluciéon que no varia de concentracion y que, por lo tanto, proporciona una referencia

estable de potencial (Creus, 2011). Asi, la medida del pH sélo es valida a la temperatura
a la que se encuentra la solucion.

oC mV/pH #4890
— L100°C
0 54,2 300 \“\\(_‘ 25°¢C
20 58,2 S +100 N
25 59,2 § 5
30 60,2 o
=
35 61,1 G \\
50 64,1 -200 =
-300 \\Q\\\-
400, 2 4 6 8 10 12 14
pH

Figura 1.16 Relacion mV-pH en funcién de la temperatura (Creus, 2011)

El electrodo de ftransistor ISFET es practicamente irrompible, de estado sélido y
proporciona una respuesta muy rapida. El sensor posee una sefal de pH de baja
impedancia, lo que le da una gran estabilidad, y tiene una larga duracion, funcionando en
los liquidos mas sucios y con mas impurezas. Incorpora un electrodo de referencia

recambiable. La tension generada por el elemento es (Creus, 2011):

¢Si _ st + Qox

VBanda plana = Lreferencia — lp0 + Xsolucion — C
q ox

Ec. 27
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en la que:

Ereferencia = potencial del electrodo de referencia

Y, = potencial superficial resultante de la reaccién quimica
Xsowucion = potencial bipolar superficial de la solucién = constante
¢s;= propiedad del material de silicio = constante

q = carga del electron

Qss = densidad del estado superficial en el silicio

Qox = carga fija del 6xido

Cox = capacitancia aislante de la puerta (gate)/area unidad

El ISFET se disefa para que el potencial ¥,, que es sensible al pH del electrolito, tenga

la maxima sensibilidad y selectividad (Creus, 2011).

Sensor de pH HACH modelo PH77-SS

Es un sensor disefiado con la tecnologia ISFET para ser mas resistente que los
electrodos tradicionales de bulbo, puede utilizarse en fase acuosa o en semisélida (ideal
para sedimentos). Sus principales caracteristicas son: Diametro de 8.3 mm; longitud 140
mm; Material del cuerpo, Acero Inoxidable; rango de operacion 0-14 pH; Precision .01
pH; rango de temperatura de 0-60°C; sensibilidad 50 mV/pH. Es practicamente irrompible

para duras muchos afios en operacion, ver Figura 1.17 (HACH, 2016).

Figura 1.17 Sensor de pH HACH modelo PH77-SS
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1.4.10 Sensor de temperatura (Termistor NTC)

Los termistores son sensores de temperatura hechos de material semiconductor que se
han disefiado para mostrar grandes cambios en la resistencia en proporcion a pequefios
cambios en la temperatura. La resistencia puede medirse utilizando una pequeia

corriente, que pasa a través del termistor para medir la caida de voltaje producida.

Los termistores NTC en sus siglas en inglés (Coeficiente de temperatura negativo) de
estado solido en realidad actuan como resistencias eléctricas que son sensibles a la
temperatura. De ahi proviene el nombre, una clara combinacién de las palabras térmica
y resistencia. Son utilizados por su precision y estabilidad en todo tipo de industria de -
40°C a 150 °C (AMETERM, 2018) ver figura 1.18.

Figura 1.18 Diferentes tipos de termistores segun su aplicacién (AMETHERM,
2018)

Los termistores NTC son resistencias no lineales, que alteran sus caracteristicas de
resistencia con la temperatura. La resistencia de NTC disminuira a medida que aumenta
la temperatura (Figura 1.19), la manera en que disminuye la resistencia esta relacionada
con una constante conocida en la industria electronica como beta, o 3, que se mide en °
K.
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Figura 1.19 Respuesta del termistor en relacion con la temperatura y la resistencia
(AMETHERM, 2018)

Ecuacion Steinhart y Hart para Termistores NTC

La ecuacion de Steinhart y Hart es la mejor expresion matematica basada en la respuesta
del termistor NTC para la obtencion de la temperatura en funcion de la resistencia

mediante un programa de cémputo.

1

I =B n@® + (@R Ec. 28

Donde:
T: es la temperatura en grados Kelvin
R: es la resistencia en ohms

A, By C. son los coeficientes de tres temperaturas de calibracion
A, By C, se calculan mediante la resistencia en tres puntos de temperatura, las tres

temperaturas deben estar separadas minimo por 10 °C, con estas se resuelven los

coeficientes con tres ecuaciones simultaneas.
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1
T= A+ B *In(R,) + C[In(R)]? Ec. 29
1
T= A+ B *In(R,) + C[In(R,)]? Ec. 30
1
T=A+Bx In(R3) + C[In(R3)]3 Ec. 31

Se calculan 4, By C:
Ly =In(Ry),L; = In(R;), L3 = In(R3)

1 1 1
_ — _ Ec. 32
Vy==Y,=—,YV ==
Y, =Y, Y; =Y,
)/2: 2 1')/3: 3 1 EC 33
P Ly —L,
Y; —Y,
= C:< > 2>(L1+L2+L3)‘1 Ec. 34
Ly — L,
iB: VZ_C(L12+ LlLZ +L22) EC 35
Ec. 36

=> A=Y, —Li(B+cCr,?)

Conociendo 4, B Cy la resistencia se utiliza la ecuacion 1.28 en el programa del

microprocesador.

1.4.11 Sensor de presion MP3V5010DP

Los transductores piezorresistivos de la serie MP3V5010 (Figura 1.20) son de
vanguardia. Son sensores de presion de silicio monoliticos disefiados para una amplia
gama de aplicaciones, pero particularmente en aquellas que emplean un
microcontrolador o microprocesador con entradas analdgicas a digital. Este transductor
combina técnicas avanzadas de micro mecanizacion, metalizacion de pelicula delgada y
procesamiento bipolar para proporcionar una alta precision y salida de sefal de salida
analdgica de nivel que es proporcional a la presién aplicada (NPX, 2018).

Sus principales caracteristicas son:
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e 5.0% de error maximo sobre 0 °a 85 °C

e I|deal para sistemas basados en microprocesadores o microcontroladores
e Temperatura compensada porencimade —-40°a+ 125°C

e Paquete de montaje superficial termoplastico (PPS)

¢ Medidor de tension de esfuerzo de silicona patentado

e Voltaje de operacion 3.3V

e Rango de operacion de 0 a 10 kPa

e Rango de voltajes de salida de 0.38V a 3.08V (NPX, 2018)

Figura 1.20 Sensor de Presion MP3V5010DP (NPX, 2018)

1.5 MEDICION DE VOLUMEN POR PRESION Y TEMPERATURA

El calculo del volumen dentro del recipiente es mediante la Ley general de los gases
(Brown et al., 2014 y Chang, 1999), considerando, la presién, temperatura y volumen
inicial. Se calcula el volumen final mediante la ecuacién 4 y 5 si hay desplazamiento de

liquido se tiene que remplazar V1 por Vi+:

Vy = vy« (P, I2) Ec. 37

P41 T

Doénde:
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V2 = Volumen final de mezclas de gases en el recipiente
V1 = Volumen inicial de mezclas de gases en el recipiente
Patm = Presion atmosférica inicial

P1= Presidn final en el sistema

T>= Temperatura final en Kelvin

T+= Temperatura final en Kelvin

iy =01 + Vdesplazado Ec. 38

Donde:
V7+ = Volumen inicial mas el volumen desplazado
V1 = Volumen inicial de mezclas de gases en el recipiente

Videsplazado = Volumen desplazado

1.6 ACONDICIONAMIENTO DE SENAL

Los acondicionadores de sefal son circuitos que convierten los parametros eléctricos de
salida de los transductores en una sefial eléctrica (generalmente corriente, voltaje o

frecuencia) que se puede medir facilmente.

Son todas aquellas transformaciones que deben realizarse sobre las sefiales eléctricas
que resultan en la salida del transductor, y que son previas al procesado para extraer la

informacion que se busca (Creus, 2011; Granada y Mediavilla, 2009; Pallas, 2005).
El conjunto transductor-acondicionador es la interface entre la variable fisica y la entrada

del circuito electronico que vaya a procesar la informacion (por ejemplo, el convertidor

A/D de un microprocesador).
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1.6.1 Amplificador operacion de precision

Los amplificadores operacionales de precision de ultra bajo ruido en el orden de los 9 nV,
son recomendados en el acondicionamiento de sefal de los detectores termopila, por el
bajo voltaje que generan y su alta impedancia de salida, el amplificador ADA4528-EP
(Figura 1.21), ofrece una alta estabilidad, auto ajuste de ruido a cero, operacion fuente
simple hasta 5V, no requiere de componentes externos para la estabilizacién y
cancelacion de ruido, el rango de operacion en temperatura es amplio de -55 °C a 125°C,
viene en un encapsulado tipo SOIC de 5mm x 5mm, lo que permite reducir al maximo los

circuitos impresos y reducir aun mas el ruido (AD, 2018).

OUTA[1] 8] v+
-NA[Z] AD8629-EP 3 OUTB

TOP VIEW ¥
- E (Not to Scale) E "o

V-[1] 5]+INB

12880001

Figura 1.21 Amplificador Operacional AD8629-EP

Otras caracteristicas importantes de este amplificador es su bajo consumo de energia de

1 mA y alta impedancia de salida 100 KQ

1.6.2 Acondicionador de senal para aplicaciones de sensores NDIR

El acondicionador de senales para sensores NDIR de Texas Instruments modelo

LMP91051, fue disenado para proporcionar la mejor interconexion entre el Sensor NDIR

a un microprocesador, ver Figura 1.22 (Tl, 2013).
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% E Filtro externo

Figura 1.22 Acondicionador de sefal para aplicaciones de sensores NDIR
Texas Instruments LMP91051

Viene integrado con dos amplificadores operacionales con ganancia programable,
cancelacion de sefial oscura, soporta filtraje externo y tiene integrado un convertidor de
digital a analogo (DAC), para generar la modulacion, su configuracion es mediante el

protocolo de comunicacion 12C (T, 2013).

1.7 ADQUISICION DE DATOS Y PROCESAMIENTO

Es el conjunto de transformaciones a que debe someterse la sefal eléctrica para extraer
de ella la informacién que se busca. El procesamiento de la sefal suele contener muy
diversas operaciones, ya sean lineales, no lineales, de composicion de multiples sefiales,

o de procesado digital de las sefales (Kalaiarasi, 2012; Granada y Mediavilla, 2009).

1.7.1 Convertidor Analégico a Digital ADS1115

El convertidor analégico a digital ADS1115 de Texas Instruments tiene las siguientes
caracteristicas: Es ultra pequefio 2mm x 1.5 mm x 0.4mm; rango amplio de voltaje de
alimentacién de 2.0 V a 5.5 V; bajo consumo de energia tan solo 150 pA, velocidad de

muestreo programable de 8 SPS (Muestras por segundo) a 860 SPS, voltaje de referencia
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interno para acondicionamiento de senal, entradas simples o diferenciales, 16 bits de
resolucion, protocolo de comunicacion I2C, error de ganancia tipico de 0.01% ver Figura
1.23 (Texas Instruments, 2018).

Figura 1.23 Convertidor analdgico a digital ADS1115 (Texas Instruments, 2018)

1.7.2 Procesamiento de datos con médulo de desarrollo MSP430F5529

El modulo de desarrollo MSP430F5529 (Figura 1.24) fue disefiado para procesar sefales
de sensores, y especificamente para NDIR. Las caracteristicas principales que posee son
las siguientes: Procesador de 16 bits con 128 KB de memoria flas de programa, 8 KB de
RAM, velocidad de procesamiento hasta 25 MHz, convertidor analdgico a digital de 12
bits, 4 temporizadores/contadores, 20 pines de entrada y salida y puertos de
comunicacion 1°C, UART y SPI.

Figura 1.24 Modulo de desarrollo MSP430F5529LP
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1.7.3 Procesamiento de datos con Raspberry Pi 3

El Raspberry Pi 3 es una mini PC con procesamiento de datos con las siguientes
caracteristicas: Chipset Broadcom BCM2387 con cuatro nucleos ARM Cortex-A53 a 1.2
GHz, memoria RAM de 1 GB, memoria de almacenamiento micro SD de hasta 128 Gb,
modulos etehrnet, bluethoot 4.1 y 802.11n Wireless LAN integrados, Cuatro puertos USB
2.0, salida de Video HDMI, salida de audio y video compuesto, 40 GPIO, sistemas
operativos disponibles Linux Ubuntu y Windows 10T, dimensiones de la tarjeta de 8.5 por
5.3 cm, ver Figura 1.25 (Raspberry, 2016).

Figura 1.25 Raspberry Pi 3 (Raspberry, 2016)

Con estas caracteristicas se puede tener una minicomputadora con dimensiones
pequenas y con una gran capacidad de procesamiento y almacenamiento de datos a un

bajo costo (Raspberry, 2016).

1.7.4 Sistema operativo Windows IOT y programacion XAML y C#

Windows IOT Core, es una version del sistema operativo Windows 10 que fue optimizado
para pequefios dispositivos con o sin pantalla como los Raspberry, Arrow DragonBoard
y otros. Windows IOT Core utiliza la enriquecida y extensiva plataforma universal de
Windows (UWP) que es una interfaz de programacion de aplicaciones (de sus siglas en
ingles API) para crear grandes y poderosas soluciones practicamente en cualquier
dispositivo (Microsoft, 2016).
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Windows 10 y IOT Core, se programan con dos lenguajes integrados en Visual Studio
2015 en todas sus versiones, para la interface grafica basada en paginas web, con XAML
(de sus siglas en ingles eXtensible Application Markup Language, Lenguaje Extensible
de Formato para Aplicaciones) y el procesamiento de datos en C#, que es un lenguaje

derivado de C++, simplificado para agilizar el desarrollo de aplicaciones (Microsoft, 2016).
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2 PARTE EXPERIMENTAL

En la Figura 2.1 se muestra el desarrollo experimental para el “DISPOSITIVO PARA LA
EVALUACION in situ DE CHa, CO2, O2, NH3, pH Y TEMPERATURA EN SEDIMENTOS”

v

=
=
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Figura 2.1 Diagrama del Desarrollo Experimental

44



2.1 Definicién de Requerimientos

Se definieron los parametros conforme a las necesidades de la Linea de Investigacion
Tratamiento de Contaminantes y Gestion Ambiental del Instituto Tecnoldgico de Toluca,
basados en las normas mexicanas y métodos internacionales para la determinacion de

contaminantes en sedimentos.

2.2 Estudio de Mercado

Se aplico la encuesta del Anexo 1, a investigadores de los centros de investigacién que

pudieran tener interés en un dispositivo con los parametros propuestos, para la

determinar si el equipo les sera util en estudios de campo.

2.3 Estudio Economico

Se realizé un estudio de los costos aproximados para la fabricacion del dispositivo de

medicion, como un producto ya disponible en el mercado y se comparé con los equipos

similares existentes.

2.4 Estudio Técnico de Factibilidad

Se realizé el estudio de mecanica del sedimento para determinar la profundidad de

penetracién con dos diametros diferentes 1.5” y 2” a una fuerza de 20 kgf, en tres cuerpos

de agua, Laguna de Chimaliapan, Estado de México; Playa Pescadores, Quintana Roo;

y en la Laguna de Cuitzeo, Michoacan.
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Como no existe un método normado para estudio mecanico en sedimentos que no sea a
través de martilleo o taladro, se desarroll6 un método para para el muestreo sin afectar

los gases disueltos en sedimentos.

Se recolectaron muestras de sedimentos del Rio Lema y se extrajeron los gases con
cromatégrafo de gases del laboratorio de tecnologias sustentables de la UAM unidad
Azcapotzalco, con el fin de determinar la factibilidad y los parametros de volumen del
sensor de gases, el volumen del sistema de separacién y medicion de gases, los valores

de calibracion de los sensores de gases cero y span.

2.5 Diseio del prototipo (sonda)

La sonda es el dispositivo mecanico que extrae la muestra de los sedimentos. Se
elaboraron tres disefios basicos, en base a los requerimientos, estudio de mercado,
estudio econdmico y estudio técnico de factibilidad. Una vez definido el disefio del
prototipo se fabrico la sonda, con maquinado CNC, se realizaron pruebas en sedimentos

limosos y arcillosos del rio Lerma hasta 50 cm de profundidad.

2.6 Seleccidén y prueba de sensores

Se hicieron pruebas con diversos tipos de sensores existentes en el mercado con las

caracteristicas deseadas, para estado gaseoso y ambiente acuoso, con el fin de analizar

su comportamiento electroquimico, que sea el adecuado para trabajar in situ.

2.7 Acondicionamiento de senales

Se utilizaron los métodos de acondicionamiento de sefiales mediante el uso de

amplificadores operacionales de instrumentacion de la mas alta calidad a cada sensor de
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CHa4, CO2, O2 disuelto, NH3, H2S, pH, temperatura y conductividad. Con el fin de tener la

maxima eficiencia, bajo ruido y mayor precisién en el muestreo.

2.8 Adquisicion de datos

La adquisicion de datos se hizo con convertidores analégicos digitales, de bajo ruido y de

alta resoluciéon de 12 bits.

El procesamiento se esta elaborando con procesador de cuatro-nucleos ARM Cortex-A53
de velocidad de 1,2 GHz (Raspberry Pi 3) y procesadores Texas Intruments de la familia
MPS 430 de 32 bits, ya que los modelos matematicos de FFT o FDT, filtraje, entre otros

requieren de alta velocidad de procesamiento y se requiere para cada sensor.

Integraciéon de Componentes: en la integracion del prototipo con los sensores vy el
sistema electrénico fue acorde a las tarjetas o modulos de adquisicion de datos, a las

especificaciones y condiciones ambientales que permitan el trabajo in situ.

2.9 Calibracién con forme a las Normas y especificaciones

La calibracion es acuerdo a las normas y las especificaciones, la calibracién cero de los
gases se hizo con N2 y el rango mejor conocido como “SPAN”, se hizo conforme a niveles
de concentracion, para CH4, con gas patron del 50% (Vol.), el CO2 con 35% (Vol.), O2
con 4% (Vol.), NHs con 5 ppm. La calibracion de pH con soluciones buffer de 4, 7, 10 pH

y la temperatura segun las normas mexicanas.
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2.10 Desarrollo del modelo para la evaluacion de datos

Con la informacién obtenida del prototipo, se desarroll6 un software que verifica los
niveles de los parametros, comparandolos con los limites establecidos en las normas,
con el fin de determinar los grados de afectacién o remediacion segun sea el caso, por
medio de una pantalla se muestran los niveles de cada parametro y se marca en verde
lo que esta dentro de los limites y en rojo lo que este fuera de los mismos y se guarda la
informacion en una base de datos, para la elaboracion de los inventarios de GEl y control

estadistico de los demas parametros.

2.11 Validacion y verificacion

Para la validacién del equipo, se hicieron mediciones a diferentes concentraciones de
gases, para, el error, precision, exactitud, robustez, la desviacion estandar, la
confiabilidad del dispositivo y la comparacion con otros dispositivos similares y con
parametros individuales ya que en el mercado no hay uno con todos los parametros de
éste. Se hicieron los ajustes menores o mayores para lograr una confiabilidad igual o

mayor al 95%.

2.12 Implementacién de mejoras

Se redisend el dispositivo para que tenga la capacidad de operar en sedimento, cuerpo
de agua o en un medio atmosférico, con lo que se incrementa su uso en otras
aplicaciones y tiene un mayor impacto, ya que se pueden monitorear grados de
afectacion, o remediacion y realizacion de inventarios de GEI en cualquier tipo de

ambiente.
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3 RESULTADOS Y DISCUSION

3.5 DEFINICION DE REQUERIMIENTOS

Con los responsables de la Linea de Investigacion Tratamiento de Contaminantes y
Gestidon Ambiental del instituto Tecnolégico de Toluca, se definieron los parametros
conforme a la necesidad de desarrollar un dispositivo de medicion in situ de CH4, COz,
O:2 disuelto, NHs, pH y Temperatura en sedimentos, basado en las normas mexicanas y

métodos internacionales.

En la Tabla 3.1 se muestran las especificaciones técnicas del dispositivo, de acuerdo a

las normas vigentes.

Tabla 3.1 Especificaciones dispositivo propuesto

CH4 0-100% Lectura Maxima
CO2 0-100% Lectura Maxima
NHs 0-1000 ATSDR*
ppm
Ozdisuelto 0-25mg/L Goyenola, 2007
pH 0-14pH NMX-AA-008-SCFI-2011
Temperatura -15° - 60°C NMX-AA-007-SCFI-2013

*ATSDR: Agencia para Sustancias Toxicas y el Registro de Enfermedades de Estados Unidos

Ademas, caracteristicas como portabilidad, bajo costo, precision, exactitud, robustez,

materiales resistentes a la corrosion y ahorro de energia.

3.2 ESTUDIO DE MERCADO

En México estan inscritos en el Sistema Nacional de Investigadores 28,633
investigadores, de los cuales 313 tienen la disciplina de medio ambiente (CONACYT,
2018).
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Se aplico la encuesta del Anexo 1 a 16 Investigadores de algunas instituciones como la

Universidad Auténoma Metropolitana (UAM), Universidad Nacional Auténoma de México
(UNAM), Universidad Autbnoma del Estado de México (UAEM), y el Instituto Potosino de
Investigacion Cientifica y Tecnoldgica, A.C. (IPICyT). En la Tabla 3.2 se muestran los

resultados.

Tabla 3.2 Resultado de la encuesta de factibilidad

Pregunta

¢ Conoce un equipo en el mercado que tenga todos
estos parametros de medicion en el mismo equipo?

¢Considera util un equipo con estas capacidades
de medicion?
¢Adquiriria un equipo con estas funciones?

¢Quitaria o pondria mas parametros de mediciéon?
¢Cuales?

Comentarios:

Si No
2 14
15 1
15 1
2 14
3 13

Comentarios
Vernier LabQuest, otro un Orién, el
equipo Hach y accsesorios, para aguas
profundas el Hydro Lab, entre otros, el
GPS es aparte

Depende del precio y lo practico que
sea la operacion

SDT, Alcalinidad, Dureza, Salinidad,
Fluoruros, el potencial redox
(ORTREP), y de ser posible nitratos,
nitritos, sulfatos y fosfatos.

Es una buena propuesta, seria bueno
considerar que para todos los
parametros requieren diferentes sondas
y con esto es complicado el manejo
para el traslado del equipo, soluciones
buffer etc., con esto, el equipo en lugar
de facilitarte el trabajo lo complica. El
costo debe ser equivalente a un par de
equipos portatiles que existen en el
mercado para que resulte atractivo su
adquisicion. Seria de gran utilidad y
desde luego lo adquirira para mis
estudios en agua sedimentos, suelos
Lagunas humedales, lixiviados entre
otros

El tamafio de la muestra se calculd con la siguiente ecuacién estadistica (Benassini,

2009):

kz*p*q*N

n=
(62*(N—1))+ k?* p * q

Donde:

n: Tamano de la muestra

N: es el tamafio de la poblacidn o universo (numero total de posibles encuestados).

k: Nivel de confianza.

Los valores k mas utilizados y sus niveles de confianza son (Tabla 3.3):

Ec. 39
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Tabla 3.3 Resultado de la encuesta de factibilidad, nivel de confianza (Benassini, 2009)
k 1,15 1,28 1,44 1,65 1,96 2 2,58
Nivel de confianza 75% 80% 85% 90% 95% 95,5% 99%

p: es la proporcion de individuos que poseen en la poblacion la caracteristica de estudio.

q: es la proporcion de individuos que no poseen esa caracteristica, es decir, es 1-p.

Se considerd un nivel de confianza de 80%, con un error de1 10%, con un 90% de
posesion de caracteristicas de los entrevistados y un 10% que no poseen las

caracteristicas del uso del dispositivo. Por lo que se tuvo un total de numero de encuestas

a realizar de:

k?xp xqg=N 1.28%2% 0.9 * 0.1 %310 14
n= = —
(e2x(N—1))+ k?2xp »q (012x(310—1)) + 1.282% 0.9+ 0.1

n = 14 encuestas Ec. 40

Se calculd el porcentaje de aceptaciéon (Benassini, 2009):

Respuestas afirmativas
No.de Encuestados

15
% de Aceptacion = x 100 = e X 100 =93.75%  Ec. 41

Se calculd la probabilidad de venta (Benassini, 2009):

Posibles compradores
No. de Encuestados

15
probabilidad de venta = 100 = T ¥ 100 = 93.75% Ec. 42

Considerando el nivel de confianza del 80% y un error del 10% los resultados son
aceptacion 93.75% * 0.8 = 75% vy la probabilidad de venta igual de un 75%, esto quiere

decir que se tendria una venta probable de:
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Venta probable = 310 prototipos * 0.75 = 233 * 23 dispositivos Ec. 43

Los resultados de la encuesta indican que el desarrollo del dispositivo es factible ya que
tiene una aceptacion probable del 75% y probabilidad de venta de 233 + 23 dispositivos.
Hay areas de oportunidad a futuro con las mejoras que proponen los encuestados, con
lo que se asegura la permanencia en el mercado. Los dispositivos en el mercado no
poseen todos los parametros propuestos, no tienen GPS y carecen de bases de datos de

alto volumen.

3.3 ESTUDIO ECONOMICO

Se hizo un estudio de costos aproximado, el precio al usuario final aproximado es de
$107,000 pesos con sonda incluida (incluye el 110% de ganancia, impuestos y gastos de
importacion). Comparado con el GEM 5000 que tiene un precio en el mercado de
$249,018.75 pesos, sera mas economico el propuesto, mas versatil y con mayor nimero

de accesorios, en ninguno incluyen la sonda de muestreo, se vende por separado.

Con una produccion de 233 dispositivos a un costo de 107,000 pesos, se tendria una
venta de 24,931,000.00 pesos, teniendo una ganancia neta de 13,715,936.40 pesos.

En cuanto al financiamiento del prototipo, se tuvo el apoyo con el proyecto financiado del

Tecnologico Nacional de México, con Clave: 5891.16-P.

3.4 ESTUDIO TECNICO DE FACTIBILIDAD

El estudio de factibilidad técnica se dividid en dos fases: Estudio de mecanica del

sedimento y Extraccion y medicion de gases de sedimentos del rio Lerma.
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3.4.1 Estudio de Mecanica del sedimento

El experimento consistid en introducir en los puntos de medicién definidos en las tres
entidades del pais, cada uno de los tubos, se les aplicaron 20 kgf, registrandose las
profundidades de penetracion en el sedimento, y se recolectaron muestras de los

sedimentos de aproximadamente 300 gramos en bolsas zipplog.

En la Tabla 3.4 se muestran los tubos de prueba y celda de carga.

Tabla 3.4 Tubos de prueba y celda de carga
Cant. | Terminacion recta con chaflan 30° Numero Imagen
1 Tubo de PVC de 1.5” 1

1 Tubo de PVC de 2.0” 2

Terminacion en punta de 30° con chaflan 30°

1 Tubo de PVC de 1.5 3

1 Tubo PVC de 2.0” 4

1 Celda de carga de 50 kg + 1%.

Se seleccionaron cada uno de los puntos en Google Earth, en el Estado de México, en el
Estado de Michoacan y en el Estado de Quintana Roo, de manera que la informacion sea
representativa en diferentes tipos de sedimentos en el centro y sur del pais. En el Estado
de México se selecciond la Laguna de Chimaliapan, se eligieron 3 puntos por ser de
interés local, es un cuerpo de agua protegido, donde llegan 4 descargas de aguas
residuales municipales, al menos una de ellas industrial. Después de tomar cada muestra

se lavaron con agua limpia y el cepillo, con el de no contaminar las muestras.
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Las mediciones de la bitacora se transcribieron a la Tabla 3.5.

Tabla 3.5 Mediciones en campo para determinacion del promedio de penetracion y los
valores maximos y minimos
Punto 1, Laguna de Chimaliapan (8/04/2016)

Tubo Presion (kgf/lcm? Profundidad (cm) Coordenadas
1 7.6 30.6 19° 15" 1.71" N
2 5.64 253 99°29' 10.78" O
3 7.6 30.2
4 5.64 246

Punto 2, Laguna de Chimaliapan (8/04/2016)

Tubo Presion (kgf/lcm? Profundidad (cm) Coordenadas
1 7.6 21.2 19° 15 0.92" N
2 5.64 9.7 99° 29 12.02" O
3 7.6 10.6
4 5.64 5.8

Punto 3, Laguna de Chimaliapan (8/04/2016)

Tubo Presion (kgf/lcm? Profundidad (cm) Coordenadas
1 7.6 15.0 19° 14’ 57.68” N
2 5.64 5.6 99° 29’ 16.59” O
3 7.6 11.6
4 5.64 5.4

Punto 4, Laguna de Cuitzeo (7/5/2016)

Tubo Presion (kgf/lcm? Profundidad (cm) Coordenadas
1 7.6 8.5 19° 57’ 29.36" N
2 5.64 6.2 101° 8 11.1170
3 7.6 6.8
4 5.64 4.5

Punto 5, Playa Pescadores, Quintana Roo, (25/3/2016)

Tubo Presion (kgf/lcm? Profundidad (cm) Coordenadas
1 7.6 13.2 20° 12’ 30.96" N
2 5.64 8.4 87° 25 48.08" O
3 7.6 11.5
4 5.64 6.4
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Calculo de areas y presiones

Los tubos de 1.5” y 2” se midieron con un vernier Mitutoyo digital, modelo CD-6" CSX, se
obtuvieron: Diametro exterior 1.5” = 4.066 cm, diametro interior 1.5” = 3.63 cm y diametro
exterior 2” = 5.03 cm, diametro interior 2” = 4.56 cm, para calcular las areas de ambos
diametros y el area total se obtiene de:

Agiametro exterior = T * T2 = m*2.033% = 12.98 cm? Ec. 44
Agiametro nterior = T * T2 = m % 1.815% = 10.35 cm? Ec. 45

Arotar 1.5" = Agiam. ext. — Agiam. me. = 12.98 cm? — 10.35 cm? = 2.63 cm? Ec. 46

Agiametro exterior = T * T2 = m*2.515% = 19.87 cm? Ec. 47
Agiametro Interior = T * r? = m*2.28% = 16.33 cm? Ec. 48
Arotar 2" = Agiam. ext. — Agiam. me. = 19.87 cm? — 16.33 cm? = 3.54 cm? Ec. 49

Las presiones sobre el tubo de 1.5” (4.066cm) y 2” (5.03 cm) se obtiene de:

p _F _ 20kgf 76k 2
15 =4 Zoaemz O koffem Ee. 50
Pe = 1= 35acmz ~ 2O4kaf/em

Donde P = presion ejercida
F= Fuerza maxima ejercida

A= Area total del tubo de los tubos

Los datos de la Tabla 3.5 se Graficaron, ver Figura 3.1
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Figura 3.1 Grafica de penetraciones por tubo

La Grafica anterior muestra los 5 puntos de muestreo para cada tubo, donde se aprecia
que el tubo uno, tiene mayor penetracion en los sedimentos que los otros, esto es debido
a que tiene menor superficie de contacto que los demas, se puede apreciar ademas que
en la Laguna de Chimaliapan, tiene mayor penetracion debido a las propiedades del
sedimento, la Laguna de Cuitzeo es donde mas resistencia se encontro, esto es debido

a la compactacion.

Se calcul6 el promedio de penetracion por tubo ver Figura 3.2.

tubo 1 tubo 2 tubo 3 tubo 4

Promedio de
penetracion
(cm)

Figura 3.2 Grafica de la penetracion promedio por tubo
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En la gréafica anterior se promediaron las penetraciones por tubo, de todos los puntos de
medicion, se aprecia mas claramente que el tubo uno con menor superficie de contacto
es mejor que los demas, los tubos con terminacion en punta son menos eficientes que

los rectos, debido a que aumenta la superficie de contacto.

Se calcul6 en Excel la desviacion estandar como se muestra en la figura 3.3.

tubo 1 tubo 2 tubo 3 tubo 4

tubos

Desviacion Estandar

Figura 3.3 Desviacion estandar de cada tubo

Como se observa en la grafica anterior las desviaciones son muy elevadas, por lo que no
es facil desarrollar una ecuacion que determine con precision la penetracion de un tubo
en cualquier lugar. Esto es debido a que, aunque la medicion se haga en el mismo sitio
con algunos centimetros de separacion la penetracion sera muy diferente ya que la
composicion fisica de cada punto es muy variada, bolsas de plastico, hojas, ramas,
piedras, etc.; por lo que se demuestra que entre menor superficie de contacto se tenga,

mayor sera la penetracion en el sedimento y viceversa.

El tipo y tamafio del sedimento se determino con la observacion de las muestras de cada

punto en el laboratorio con un microscopio marca Nikon modelo YS2-T, ver Tabla 3.6.

Tabla 3.6 Tamano de particulas y clasificacion del tipo de sedimento (USGS, 2003)

Laguna de Playa Lago de
Chimaliapan Pescadores Cuitzeo
Tamano 1.5um-30 ym | 142 ym-551 ym | 2.5um-36.7 ym
Tipo Arcilla-Limo Arena Arcilla-Limo
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En resumen, la composicion del sedimento es muy heterogénea, ya que en la misma
zona de muestreo puede variar como se aprecia en los tres puntos de medicidn en la
Laguna de Chimaliapan, sobre todo en areas de descarga en donde puede haber
particulas tan grandes como bolsas de plastico, ramas, botellas de vidrio, etc., es por eso
que la desviacion estandar es muy elevada de entre 8.14 a 9.19, hay que ser muy
cuidadoso con la selecciéon de puntos de medicion para tener una muestra lo mas

homogénea que se pueda y para no dafar la sonda de muestreo.

Con Tubos de PVC de 1.5” y 2" de diametro y grosor de 2 mm se tuvieron en promedio
una penetracion en el sedimento de 9.34 a 17.7 cm. Se concluye que, si se desea mayor

profundidad, se requiere reducir el diametro y el grosor de cedula.

3.4.2 Extraccion y medicion de gases de sedimentos del Rio Lerma

Con la finalidad de justificar el proyecto, se realizé este experimento, que consistid en
extraer los gases disueltos en los sedimentos extraidos del Rio Lerma en el muestreo y
al finalizar los experimentos de Actividad Metanogénica Especifica (AME), por medio de
ultrasonido y método tradicional.

Se desarrollé un recipiente de extraccion ultrasénica en base al disefio de 200 mL de
carga de muestra y 200 ml de camara de gases (400 mL volumen total), el transductor
de ultrasonido se aloja en una lamina de acero inoxidable 305, la tapa es de plastico con
sellado hermético con doble valvula conforme al disefio, en este caso una de ellas se us6
para extraccion de la muestra del gas y la otra para interconexién con el frasco de

desplazamiento ver Figura 3.4.
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Figura 3.4 Recipiente de extraccion de gases

Se hizo la extraccion de gases de la muestra inicial del sedimento del Rio Lerma (Figura
3.5), el tiempo de extraccion fue de 15 minutos, el volumen fue de 38 mL. La temperatura
inicial fue de 5°C vy al finalizar el experimento 35°C el sedimento y la recamara de gases
17°C, el transductor piezoeléctrico aparte de generar las ondas de agitacién ultrasonica,

produce el calor necesario para calentar la muestra.

La extraccion de gases de la muestra de gases del sedimento después del experimento
AME, se realizé con el mismo sistema de extraccion, los resultados fueron muy similares
el goteo se detuvo en 16 minutos desplazando un volumen de 35 mL, la temperatura
inicial 5°C, la final en 33°C en sedimento y 16.5 en la camara de gases. Las lecturas de

pH para el primer experimento fueron de 7.14 y del segundo 7.18.

Figura 3.5 Recipiente de extraccion de gases en funcionamiento
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Se tomaron de 2 a 3 muestras gas de cada extraccion de 10 mL, asi como de los
reactores AME almacenado en el refrigerador, se almacenaron en tubos de ensayo de
15 mL (Figura 3.6), con 5 mL de solucion NaOH, con rojo de metilo, para mantener
conservados los gases en los tubos, para llevarlos el dia 30 de noviembre al laboratorio

de cromatografia de la UAM Azcapotzalco.

Figura 3.6 Tubos de ensayo con las muestras de gases

Cromatografia de gases de las muestras de los experimentos en el laboratorio

Tecnologias Sustentables de la UAM Azcapotzalco

Las mediciones se realizaron con el cromatografo Agilent 7890B, la insercion de los gases
de fue con una jeringa de 5 mL y con filtro de 340 nm, para evitar la introduccion de
humedad (Figura 3.7).

Figura 3.7 Cromatégrafo de gases Agilent 7890B de la UAM Azcapotzalco
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Las concentraciones fueron las siguientes:

a) En el experimento AME como se puede ver en las graficas (Figura 3.8), al igual que
en el primero las deviaciones estandar dan un buen nivel de confiabilidad de los
resultados del experimento, las concentraciones de metano a excepcion del cuarto
reactor también pueden considerarse como explosivas, también puede observase que en
los reactores 3 y 4 se encuentra un pequefo porcentaje de concentracion de hidrégeno,
por lo cual las concentraciones de metano se reducen un poco, lo cual indica la presencia
de las bacterias Clostridium y Streptomyces, en el proceso de la degradacién de la
materia organica acumulada en los sedimentos del Rio Lerma.

g
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Figura 3.8 Graficas de los resultados del cromatégrafo del primer experimento AME 2

b) Las concentraciones extraidas de los gases disueltos de los sedimentos en su fase
inicial y final se pueden ver en las graficas de la Figura 3.9, al igual que en los casos
anteriores las desviaciones estandar indican un alto nivel de confiabilidad de confianza
de los resultados de cromatografia, las concentraciones aparentemente son bajas pero
en realidad no lo son porque estan diluidas en el volumen inicial de la recamara de gases,

mas adelante se haran los calculo de las concentraciones reales de los gases disueltos
en los sedimentos.
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Figura 3.9 Graficas de los resultados del cromatdgrafo de extracciones de gases disueltos

con ultrasonido

Con estos experimentos, se podra determinar si el volumen del extractor de gases es el

adecuado o habra que modificarlo para un tamafio de muestra mayor o menor, con las

concentraciones de los gases con los calculos posteriores se determinaran los Span para

el metano y para el didxido de carbono, los gases restantes no se pudieron analizar por

tener la columna adecuada.

Calculo de volumenes y concentraciones reales de los experimentos

Con la ley de los gases de Charles y Gay Lussac, se compensaron los volumenes a la

temperatura de 25°C:

i 1,
T, T,
Donde: V1 =Volumen muestra
T1 = Temperatura muestra en grados Kelvin
V2 = Volumen a 25°C
T2 = 25°C en grados Kelvin 298.15 K

Despejando volumen a 25°C la ecuacion queda:
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Las concentraciones de los gases de los tres experimentos se diluyeron con aire en las

recamaras de gases, tanto en los reactores como en el separador de gases. Se

determinaron las relaciones de las soluciones del volumen de aire en cada reactor entre

el volumen de la muestra. La division entre estos dos volimenes da la relacion de la

mezcla, que es el factor para determinar la concentracidon de gas real del volumen de gas

desplazado en los tres experimentos, por cada reactor y extraccién se obtuvo su factor

de ajuste al valor real de concentracion y del cual se determinaron los volumenes de

gases generados (Tabla 3.7).

Relacién de dilucién =

Volumen dilucion

Volumen desplazado

Solo se tomaron en cuenta el CO2 y el CH4, el oxigeno se pierde con el del aire de la

mezcla de desplazamiento.

Tabla 3.7 Determinacion de las relaciones de diluciones por reactor

Reactor

E2 Reactor 1
E2 Reactor 2
E2 Reactor 3
E2 Reactor 4
E3 Ul
E3 UF

Volumen desplazado Muestra

@ 25°C
359.43
356.37
353.29
348.17
39.05
36.03

25°C
874
874
874
874
205.87
205.87

E1=experimento 1, E2=Experimento 2, E3=Experimento 3, Ul=Ultrasonido Inicial, UF=Ultrasonido Final

Volumen Aire @ Volumen dilucién

1233.43
1230.37
1227.29
1222.17
24492
241.90

Relacion de

dilucién
3.43
3.45
3.47
3.51
6.27
6.71

El calculo de volumenes de CH4 y CO2 generados por los reactores y las concentraciones

de estos se calcularon aplicando como factor de ajuste o correccidn la relacion de dilucion

los resultados se muestran en la Tabla 3.8.
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Tabla 3.8 Calculo de los volumenes de gases generados y disueltos y concentraciones

Concentraciones del Concentraciones Volumenes de gases
cromatografo Reales generados y disueltos
Reactor Volumen  CO2 CHa H2 Relacién =~ CO2 CHs4 Hz CO2 CHa Hz
@25°C % % viv % Vviv de Y% vVviv | %viv  %vliv  Volumen Volumen = Volumen

(ml) viv dilucion (ml) (ml) (ml)
E2 Reactor 1 359.43 3.86 11.92 0.00 3.43 13.25 | 40.91 0.00 47.61 147.02 0.00
E2 Reactor 2 356.37 2.57 6.77 0.00 3.45 8.87  23.37 0.00 31.62 83.30 0.00
E2 Reactor 3 353.29 1.69 5.24 0.03 3.47 587 1820 0.12 20.74 64.31 0.12
E2 Reactor 4 348.17 1.20 257 0.02 3.51 4.21 9.02 0.06 14.67 31.41 0.06
E3 UI 39.05 1.20 1.80 0.00 6.27 753 1129 0.00 2.94* 4.41* 0.00*
E3 UF 36.03 1.69 3.28 0.00 6.71 11.35 | 22.02  0.00 4.09% 7.93* 0.00*

E1=experimento 1, E2=Experimento 2, E3=Experimento 3, Ul=Ultrasonido Inicial, UF=Ultrasonido Final, *=volumen disuelto

Analizando los resultados de la tabla anterior se concluye que la generacién del volumen
de gas durante el tiempo es muy semejante en los reactores, pero las concentraciones
de gases si es variada, esto es debido a la complejidad de la degradacién de la materia
organica, ya que depende de las colonias de bacterias, el tipo de ellas en cada fraccion

de muestra, los nutrientes, la temperatura, etc.

En cuanto al proyecto el sistema de separacion de gases, aunque es suficiente para el
ajuste por dilucion, se cambiaran los porcentajes de muestra y recamara de gases de 200
mL de carga a 350 mL y el volumen de la recamara de gases y sistema de circulacion
sera reducido a 150 mL, el tiempo de separacion de gases por ultrasonido puede
aumentar un poco, el volumen del sensor de gases es adecuado 2.23 mL, las mangueras
seran recortadas para disminuir volumen, entre mas baja sea la relacién de dilucion es

mejor, el ideal es 1.

Los valores de Span se ajustan a los resultados de concentraciones maximas sin ajuste,

para el CHamax = 15.4 se redondea a 20% y para el CO2max = 4.21 se redondea a 10%.

Para el oxigeno 20%, queda por determinar el NHs, se estd buscando la manera de

determinarlo indirectamente ya que no se tiene la columna de cromatégrafo.
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3.5 DISENO Y FABRICACION DE LA SONDA (MUESTREADOR)

Con la informacion del capitulo 3.4 se disefi6 y fabrico la sonda, en la Figura 3.10 se
muestra el disefio de la sonda. La longitud de la sonda es de 50 cm, el diametro interno
del cuerpo es de 1” (4), el vastago (3) tiene una longitud de 50 cm y un diametro de 74",
con un extremo roscado estandar; el pistdn (2) es tiene un diametro de 1” y una longitud
de 5 cm, tiene doble ranura para la insercidén de los sellos de hule (1), para evitar el paso
del sedimento a través de él; la tapa (5) de 1 72" de diametro exterior, 1 1/8” de diametro
interior, va soldada al cilindro de la sonda, por la parte superior esta roscada para la

insercion de los tubos de extension, hasta 6 de 1 metro de longitud.

Figura 3.10 Disefio de la sonda (muestreador)

En la Figura 3.11 se detalla la sonda (muestreador) fabricada con acero inoxidable 305;
en el inciso a, se muestra la sonda terminada, en el inciso b, se ve a detalle el pistdn, con
sus sellos tipo “O” ring y la unién roscada con el vastago y en el inciso c, se ve a detalle
la union de la tapa con el cilindro y la rosca de la tapa para la unién con los tubos de

extension de acero inoxidable 305.
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Figura 3.11 Detalle la fabricacion de la sonda (muestreador)

3.5.1 Calculo de volumen de muestra

Para el calculo del volumen de la muestra se tiene que medir la longitud del vastago con
una cinta de medir como se muestra en la figura 3.12, se aplica la féormula de calculo de
volumen de un cilindro, V = rr? « h.

Tope
del
vastago

=, “

\; N r=1.11cm

Figura 3.12 Célculo de volumen de la muestra
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Ejemplo: Si se extrae una muestra que tenga una altura entre el tope del vastago y la
base roscada de 5 cm.

V =nr?sh= m*(1.11125cm)* * 5¢cm

V =19.39 cm?
silmL = 1cm?3
entonces el volumen en mL es 19.39 mL

Se pueden tener muestras desde 0 mL a 194 mL.

La sonda o muestreador puede extraer sedimentos tipo limosos y arcillosos hasta una
profundidad de 50 cm, los sellos retienen la muestra por vacio, y no permiten el escape

de los gases de la muestra.

3.6 DISENO Y DESARROLLO DE MULTI SENSOR DE GASES CH4, CO2 Y NH3

Los sensores NDIR son los que tienen mejor respuesta para medir gases analiticamente
y en concentraciones de 0 a 100% V/V (referencias). Aunque hay en el mercado sensores
multiples en uno solo, no hay especificamente para CH4, CO2y NHs. Por lo que se decidid
disefiar y fabricar uno. Se baso6 en las longitudes de onda de cada gas como se muestra

en la figura 3.13.

En la Figura 3.13 se hace la comparacion entre los espectros de cada gas, con el fin de
observar interferencias entre ellos, es decir si hay bandas de absorcién parecidas o
cercanas entre los gases. En la linea gris que se encuentra en 7442.97 nm corresponde
a la banda de absorcion mas significativa del H2S, se puede observar a lo largo de ella
que hay interferencia entre el H2S y el CH4 a este valor de longitud de onda. En las demas
lineas en las bandas de absorcion seleccionadas para el resto de los gases azul NH3 en
10.36nm, rojo CO2 en 4.26nm y verde CH4 en 3.32nm. Se puede apreciar claramente que

no hay interferencias entre ellos.
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Figura 3.13 Comparacion de los espectros infrarrojos de los gases

3.6.1 Determinacion de anchos de banda para la selecciéon de filtros

Una vez establecidas las longitudes de onda centrales de cada banda de absorcion de
los gases se procedio6 a determinar los anchos de banda para cada una de ellas. El ancho
de banda es importante para la seleccion de los filtros infrarrojos ya que permitiran pasar
solo la radiacién correspondiente a cada banda de absorcién e impidiendo el paso de la
radiacion que se encuentre fuera del rango establecido, sirviendo como selectores de

radiacion infrarroja en las mediciones.

Se establecieron los anchos de banda de las longitudes de onda centrales seleccionadas

(CWL) para cada gas basandose tanto en las bandas de absorcién de cada gas y en los
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filtros de IR comerciales marca Electro Optical Components, Inc. (EOC) como se muestra
en la Tabla 3.9.

Para el disefio del sensor, se incluye un filtro infrarrojo de referencia con el propdsito de

eliminar la intensidad de la luz externa y factores ambientales externos (Tan et al., 2013).

Tabla 3.9 Parametros especificos de los filtros infrarrojos para la deteccion de gases

Gas CWL/pm BW/nm
Referencia 3.9 90
CO: Real 4.26 275.9
Comercial 4.26 120
CH4 Real 3.32 20.18
Comercial 3.31 90
NH3 Real 10.36 169.89
Comercial 10.4 120

3.6.2 Diseiio del Sensor

Con la informacién anterior se procedié a la compra de los detectores de infrarrojo y los

filtros montados en un solo encapsulado como se muestra en la Figura 3.14.

Este trabajo es especializado y unico para este proyecto a través del laboratorio en
Alemania de Micro-Hybrid.
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Figura 3.14 Detectores y filtros en el mismo encapsulado (Micro-Hybrid, 2017)

En la figura 3.15 se muestra el Emisor de IR del mismo laboratorio Micro-Hybrid, es del
tipo LED modelo JSIR350-5-BL-R-D3.6-0-0, que en comparacion de las fuentes
tradicionales de IR por lampara incandescentes a tungsteno que son mas econémicas
pero menos duraderas, la vida de una lampara de tungsteno es de no mas de 4 afios y
su costo oscila ya con el reflector en los 90 délares americanos (ILT,2017) y el de tipo
LED tiene una vida mayor a 5 afios y un costo de 105 ddélares americanos (EOC, 2017),

es mucho mas eficiente y con mayor potencia de radiacion IR.

Figura 3.15. Fuente de IR (Micro-Hybrid, 2017)

El cuerpo del sensor se disefid en base a la ley de Lambert-Beer, y las dimensiones del
multi detector y de la fuente de IR, el cuerpo sera de aluminio torneado pintado en su
interior de negro mate para evitar el reflejo del haz de luz infrarroja en las paredes

internas, los detalles de las dimensiones se muestran en la Figura 3.16.
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Figura 3.16 Dimensiones del cuerpo del Sensor (en mm), de lado izquierdo

dimensiones y del lado derecho detalles del acabado

El ensamble final es el que se muestra en la Figura 3.17, donde se incluyen a) el emisor
de infrarrojo, b) la camara de gases, c) los filtros pasa banda montados para cada gas y
referencia, d) los detectores de IR montados en el mismo encapsulado y f)

acondicionadores de sefnales para cada detector.

Entrada de Gases

c) Filtros IR

d) Multi detector terméfilo
con termistor

a) Emisor de IR
con termistor Salida de Gases ¢ ¢jrcyito de acondicionamiento
de sefiales

Figura 3.17 Disefio del Multi sensor NDIR para CH4, CO2 y NH3

Con la informacion anterior y al disefio del seminario anterior, se procedio a la fabricacion

del sensor de gases para CH4, CO2 y NHs.
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Se adquirid maquinaria y herramienta especial para la fabricacioén del sensor y para otros
componentes del sistema completo, un mini torno de 7” x 10” (Figura 3.8 a), taladro de

banco (Figura 3.18 b), juego de tarrajas y machuelos (Figura 3.18 c), esmeril (Figura 3.18

(a) Mini Torno (c) Esmeril

(b) Taladro de banco

Figura 3.18 Equipo para fabricar sensor y otros accesorios del sistema completo

En el proceso de fabricacidn se seleccion6 el material Naylamid color negro, que presenta
baja reflexion y buena absorcién de luz infrarroja, ademas de presentar buena resistencia

mecanica al desgaste y soporta elevadas temperaturas de operacion (Levinson, 2017).

Se maquiné la carcasa del sensor a las dimensiones establecidas y comprobadas (Figura
3.19 a), en el proceso mejor el disefio de cilindrico a un disefio en forma de prima, que
permito un facil maquinado y se logré una mejor superficie para al montaje (Figura 3.19

b), respetando el volumen interno.

(a) Diseno original
Figura 3.19 Maquinado de la carcasa del sensor de gases
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Se montaron, los detectores termopilas, la fuente de IR, los sujeta tubos, cableado,

supresores de picos de ferrita y conectores ver Figura 3.20.

Figura 3.20 Sensor de gases CH4, CO2 y NH3s ensamblado

El volumen total del sensor de gases es el siguiente:
En base a la formula de volumen del cilindro: V= 1 * r? x h, se calcularon los volumenes

de la carcasa y de los tubos sujeta mangueras, se hizo la sumatoria obteniendo el

volumen total del sensor:

Vol. Sensor = Volumen de cilndro interno del sensor + volumen de sujeta mangueral

+ volumen sujeta manguera 2 Ec. 52

Vol. Sensor = 1 * 5% * 26.4mm + 2( 7 * 1.1mm? * 20mm) = 2225.504 mm?3

Y en mL:

2225.504 mm?3 = 1mL
Vol.Sensor,,;, = 1000 3 = 2.23mL Ec. 53
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El volumen de 2.23 mL del sensor y las mangueras con la longitud minima permiten

mediciones de volumenes de 10 mL en adelante.

3.7 DISENO DEL SISTEMA DE SEPARACION DE GASES Y CIRCULACION

En la industria de alimentacion y envase de aceites, se usa el método de extraccion de
gases por medio de ultrasonido, que reduce considerablemente el tiempo de separacion
de horas a solo unos cuantos segundos, el tiempo depende de varios factores como el
volumen de la muestra, la superficie de contacto con el transductor ultrasénico, la
temperatura de la muestra y el vacio que se aplique al sistema de extraccion (Hielscher,
2017), otros sistemas como el vortex, que consiste en generar un pequefio tornado dentro
del recipiente que contiene a la muestra (Schlumberger, 2017). Aunque que es muy
eficiente al igual que el ultrasdnico es voluminoso y por ende mas costoso que el

ultrasonico, razones por la cual se selecciono este ultimo método para esta investigacion.

Se disefio un sistema propio de extraccion de gases, que esta en proceso de patente
(anexo 3), consiste en un recipiente de 500 mL, acondicionado en su base con un
transductor piezoeléctrico de 30 Watts para generar las ondas de ultrasonido como se

muestra en la Figura 3.21.

Se tomo la decision de colocar el transductor dentro de la camara de separacion, por ser
la mejor opcidn de contacto de la fuente de ultrasonido sobre la muestra, lo que disminuye
considerablemente el tiempo de separacion de gases. La principal ventaja de este disefio
es eliminar la interferencia por turbidez del sedimento o de los liquidos, otra de las
ventajas es que no solo podra ser utilizado en sedimentos, funciona en cualquier

semisélido, liquido o gases de la atmosfera.

En la tapa se colocaron dos valvulas una de entrada de presion y una de salida de vacio,

que se interconecta al sistema de circulacion y recirculacion.
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Vaélvulas de entrada y salida

) Tapa con volumen de
de gases al sistema

33.56 cm?

W Camara de separacion de gases
de semisolidos o liquidos con
volumen de 47.04 cm?

/Lémina de acero inoxidable
Transductor piezoeléctrico 5 : -
de 4 cm de diametro : '

Figura 3.21. Disefio del separador de gases

En la Figura 3.22 puede observarse el sistema completo que se describe a continuacion:
Cuenta tres filtros de humedad de membrana de 200nm (1) dos colocados a la entrada
del separador y uno en la salida del separador estos evitan interferencias, contaminacion
de humedad y particulas que por la presion de los vapores generados que pudieran
fugarse al sistema de circulacion/recirculacién. Bomba de Vacio (3) de -400 mbar y flujo
de 500 ml/min, esta se activa en modo de recirculacion o cuando sea requerida. 3
electrovalvulas de dos vias (4), la primera en conjunto con una “T” permite la salida de
las mezclas de gases a la atmosfera, la segunda es la que activa la recirculacién o
circulacion de la mezcla de gases. En modo de recirculacion, los gases separados de la
muestra estan fluyendo en dentro del mismo sistema mientras se van sumando los que
se van separando hasta llegar al equilibrio. En el modo de circulacion que se activa con
la ultima electrovalvula opera de dos maneras, la primera es para usar gas de arrastre en
este caso nitrégeno grado cromatografico (5), para mantener una atmosfera inerte en la
fase inicial de la medicion en sedimentos y liquidos o bien si se requiere hacer mediciones
de concentraciones de gases en la atmosfera se quita el tanque de nitrogeno, tomando
la muestra directamente por esta toma. Sensores de presién (6) sirven para determinar
las concentraciones de gases y el flujp en modo de circulacion y en mediciones
atmosféricas, como seria el caso de un tubo de venteo de un relleno sanitario. Sensores

de temperatura (7) necesarios para el calculo de la concentracion de gases.
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Figura 3.22. Disefio del sistema completo de extraccion,

circulacion/recirculacion, medicion de concentracion y volumen de gases

En la Figura 3.23 se muestra el diagrama a bloques del sistema de extraccion de gases,
el sistema de circulacion-recirculacion y medicién de gases, se aprecia el flujo de los
gases y los componentes que lo integran, es importante mencionar es que la camara de
gases 2 esta separada de la uno por una razén muy importante, el sensor de sulfuro de
hidrogeno por ser electroquimico es sensible a la vibraciones ultrasoénicas, en la posicion
que se encuentra en el sistema, la camara uno de gases sirve como atenuador y asi llega

la minima cantidad de energia vibratoria a este sensor.
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Bomba de vacio
Atmosfera

Camara de gases 1 Camara de gases 2H,Sy
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Recirculacion

Filtro 200 nm +;
Muestra

Separador de gases

| o 0

Figura 3.23 Diagrama a bloques del Sistema de extraccion, circulacidén-recirculaciéon y

N;

medicién de gases
3.8 ACONDICIONAMIENTO DE SENALES SE SENSORES DE TEMPERATURA, pH Y
SENSORES DE GASES
A continuacién, se describen los circuitos acondicionadores de sefiales para las
diferentes etapas del dispositivo, sensor de temperatura, sensor de pH y sensores de
gases.

3.8.1 Acondicionamiento de senal para sensor de temperatura

El acondicionamiento de sefial sera por medio de un divisor de voltaje, formado por el

circuito serie que se muestra en la Figura 3.24.
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Figura 3.24 Divisor de voltaje para termistor

Donde R1=56kQ de +1% de error. Con la férmula de divisién de voltaje de calcularon los

voltajes minimo y maximo, para determinar el acondicionamiento de senal:

s _ Vop *RT1
RT1 = BT{ 1 R1 Ec. 55

Para el céalculo del voltaje minimo, se utilizo la resistencia a 60°C que corresponde a
7.69kQ:

v _ Vpp*RT1 3.3V *7.69kQ
RTimin = pT1 + R1 ~ 7.69kQ + 56kQ

— 0.398V Ec. 56

Para el calculo del voltaje maximo, se utilizé la resistencia a 0°C que corresponde a
90.25kQ:

Vpp * RT1 3.3V *90.25kQ

V, = = = 2.036V Ec. 57
RTimin = pT1 4+ R1 ~ 90.25kQ + 56kQ

Con los valores de voltaje minimo y maximo, se determind para el acondicionamiento de
sefal, solo sera necesario modificar el voltaje de referencia del ADC1115 a +£2.048 V,

con lo que se tendra sensibilidad de temperatura:

78



[e]

32,768

Sencibilidad temperatura = = 0.00183 °C/inc Ec. 58

Error total de sistema de temperatura:

Errortotal = ErrorTermistor + Error Divisor T ErrorConvertidor Ec. 59
Erroriorq = 0.662% + 1% + 0.1% = £1.762% Ec. 60

Se determinaron tres puntos de calibracion (10, 30 y 50°C), uno por escala para

determinar el factor de correccién, con lo que se aumentara la precisiéon y exactitud.

Como el sensor de temperatura ya viene integrado en el electrodo de pH, se determiné
su respuesta mediante experimentacion, se disefid el circuito de acondicionamiento de
sefal, el algoritmo de programacion para la medicion en la etapa de procesamiento de
datos, la calibracién no es necesaria, porque los valores de resistencia del sensor son
validados en la metodologia siguiente, estos valores en teoria no cambian y en caso de
haber variaciones en el tiempo sera necesario reemplazar el electrodo.

Respuesta del termistor NTC

Al no contar con las tablas ni la respuesta del termistor incluido en el electrodo de pH de
HACH, se determinaron 3 ecuaciones para el calculo de este, para la adquisiciéon y
procesamiento de datos. El experimento consto de tres mediciones en el rango de 0°C a
60°C que el fabricante reporta como rango de operacién en su hoja de especificaciones,
con el fin de formular la ecuacion o ecuaciones para el calculo de la temperatura en las

mediciones con el dispositivo (ver Tablas 3.10 y 3.11).

Los equipos y materiales se montaron como se muestra en la Figura 3.25.
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Figura 3.25 Método para determinar respuesta
de temperatura vs. resistencia de termistor

Procedimiento

Colocar el agua con hielos en el vaso de precipitado, se introdujo una capsula magnética
para agitar, se ajusto la temperatura del agitador de tal manera que se tuviera cambio de
1°C por minuto, la velocidad del agitador magnético a 100 revoluciones para mantener

una temperatura homogénea en el agua del vaso de precipitado.

Se colocaron los sensores de temperatura en el liquido a distancias y profundidades
simétricas, en cada cambio de grado a partir de 0°C a 60°C, se tomé registro de la
temperatura y de la resistencia, el experimento se repitid y registro en tres ocasiones en

la bitacora, ver tabla 3.10.
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Tabla 3.10 Registro de 3 capturas para determinar valor promedio y error

Temperatura

-

0 N oo 0 A~ WO DN

11
12
13
14
15
16
17
18
19
20
21
22
23
24
25
26
27
28
29

Captura 1

90.010
86.730
82.450
78.700
75.290
72.030
68.600
66.500
64.590
61.770
58.990
55.890
52.950
50.470
47.800
46.149
44.078
42.300
40.910
39.189
37.525
35.818
34.257
32.782
31.447
30.155
28.851
27.673
26.487
25.407

Captura 2

90.865
87.554
83.233
79.448
76.005
72.714
69.252
67.132
65.204
62.357
59.550
56.421
53.453
50.949
48.254
46.587
44.497
42.702
41.299
39.561
37.881
36.158
34.582
33.093
31.746
30.441
29.125
27.936
26.739
25.648

Captura 3

89.875
86.600
82.326
78.582
75177
71.922
68.497
66.400
64.493
61.677
58.902
55.806
52.871
50.394
47.728
46.080
44.012
42.237
40.849
39.130
37.469
35.764
34.206
32.733
31.400
30.110
28.808
27.631
26.447
25.369

Promedio

90.250
86.961
82.670
78.910
75.491
72.222
68.783
66.677
64.762
61.935
59.147
56.039
53.091
50.605
47.927
46.272
44.196
42.413
41.019
39.294
37.625
35.914
34.348
32.869
31.531
30.235
28.928
27.747
26.558
25.475

Desviacion
Estandar
0.537

0.517
0.492
0.469
0.449
0.430
0.409
0.397
0.385
0.368
0.352
0.333
0.316
0.301
0.285
0.275
0.263
0.252
0.244
0.234
0.224
0.214
0.204
0.196
0.188
0.180
0.172
0.165
0.158
0.152

Error

%

0.310

0.299

0.284

0.271

0.259

0.248

0.236

0.229

0.222

0.213

0.203

0.192

0.182

0.174

0.165

0.159

0.152

0.146

0.141

0.135

0.129

0.123

0.118

0.113

0.108

0.104

0.099

0.095

0.091

0.088
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Tabla 3.11 Registro de 3 capturas para determinar valor promedio y error (continuacion)

Temperatura
°C
30
31
32
33
34
35
36
37
38
39
40
41
42
43
44
45
46
47
438
49
50
51
52
53
54
55
56
57
58
59
60

Captura 1
Resistencia
en kQ

24.381

23.259
22.385
21.471
20.607
19.778
18.917
18.282
17.750
17.188
16.433
15.696
15.063
14.477
13.900
13.370
12.963
12.493
12.000
11.550
11.116
10.727
10.392

9.927

9.541

9.249

8.915

8.575

8.262

7.963

7.670

Captura 2
Resistencia
en kQ

24.613
23.480
22.598
21.675
20.803
19.966
19.097
18.456
17.919
17.351
16.589
15.845
15.206
14.615
14.032
13.497
13.086
12.612
12.114
11.660
11.222
10.829
10.491
10.021

9.632

9.337

9.000

8.656

8.340

8.039

7.743

Captura 3
Resistencia
en kQ

24.344
23.224
22.351
21.439
20.576
19.748
18.889
18.255
17.723
17.162
16.408
15.672
15.040
14.455
13.879
13.350
12.944
12.474
11.982
11.533
11.099
10.711
10.376

9.912

9.527

9.235

8.902

8.562

8.250

7.951

7.659

Promedio
Resistencia
en kQ
24.446

23.321
22.445
21.528
20.662
19.831
18.967
18.331
17.797
17.234
16.477
15.738
15.103
14.516
13.937
13.406
12.998
12.526
12.032
11.581
11.146
10.756
10.420

9.953

9.566

9.274

8.939

8.598

8.284

7.984

7.690

Error promedio

Desviacion
Estandar
0.145
0.139
0.134
0.128
0.123
0.118
0.113
0.109
0.106
0.103
0.098
0.094
0.090
0.086
0.083
0.080
0.077
0.075
0.072
0.069
0.066
0.064
0.062
0.059
0.057
0.055
0.053
0.051
0.049
0.048
0.046
0.112

Error

%

0.084
0.080
0.077
0.074
0.071
0.068
0.065
0.063
0.061
0.059
0.057
0.054
0.052
0.050
0.048
0.046
0.045
0.043
0.041
0.040
0.038
0.037
0.036
0.034
0.033
0.032
0.031
0.030
0.028
0.027
0.026

De la tabla anterior se obtuvo la Grafica de la Figura 3.26, del promedio de resistencia de
las tres mediciones, con la que se determina una ecuacidn general y en su caso
ecuaciones parciales, las que dependen del minimo error esperado.
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Figura 3.26 Grafica de curva promedio de temperatura vs resistencia

Por medio del método de regresion exponencial utilizando la herramienta de Microsoft

Excel se obtuvo la férmula general para determinar la temperatura segun la resistencia.
Y = —9x108X5 + 2x105X* — 0.0027X3 + 0.1537X2 — 4.868X + 88.906  Ec. 61
Con un coeficiente de correlacién de Pearson (determinacién):
R? = 0.9998 = 99.98% Ec. 62
Al hacer una corrida con la ecuacion 3.21, no se obtuvieron los resultados esperados, un
error por encima del 10%, por lo que se decidié realizar tres ecuaciones parciales en tres

escalas, de 0 - 19°C, 20 — 39°C y de 40 — 60°C con el fin de tener mas precision y

exactitud, teniendo los siguientes resultados:
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En el rango de 0-19°C se obtuvo la ecuacién por el método de regresion logaritmica con
Microsoft Excel (Ver figura 3.27):

20
18
16
14
12

10

Temperatura °C

y =-22.57In(x) + 101.63
R? =0.9995

35.000 45.000 55.000 65.000 75.000 85.000

Resistencia kQ

Figura 3.27 Gréfica y calculo de la formula de 0-19°C

La ecuacion resultante es:

y =—22.57 xIn(x) + 101.63
Ec. 63

R? =99.95%

Como se observa en la grafica la respuesta en aceptable, se probd la ecuacion teniendo
un error total de 1.04% (Ver tabla 3.12).
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Tabla 3.12 Calculo del error por grado centigrado y error total por rango de 0 a 19°C

Temperatura Resistencia Temperatura Error
°C KQ Calculada %
0 90.250 0.007 0.668
1 86.961 0.996 0.435
2 82.670 1.987 0.664
3 78.910 3.037 1.244
4 75.491 4.037 0.927
5 72.222 5.036 0.723
6 68.783 6.137 2.289
7 66.677 6.839 2.299
8 63.124 8.075 0.938
9 61.000 8.848 1.694
10 58.300 9.869 1.306
11 55.630 10.927 0.660
12 53.091 11.982 0.152
13 50.605 13.064 0.495
14 47.927 14.291 2.079
15 46.272 15.084 0.563
16 44196 16.121 0.755
17 42.413 17.050 0.294
18 41.019 17.804 1.088
19 39.294 18.774 1.188

Error promedio 1.042

En el rango de 20-39°C se obtuvo la ecuacion por el método de regresién logaritmica con
Microsoft Excel (Ver figura 3.28):
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45

40

35

30

25

20

Temperatura °C

15
y =-23.97In(x) + 106.72

R?=0.9991
10

16.000 21.000 26.000 31.000 36.000

Resistencia kQ

Figura 3.28 Grafica y calculo de la formula de 20-39°C

La ecuacion resultante es:
y = —23.97 xIn(x) + 106.72
Ec. 64

R? =99.91%

En este rango se ajusta mejor la curva resultante, se probo la ecuacion teniendo un error
total de 0.43 % (Ver tabla 3.13).
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Tabla 3.13 Calculo del error por grado centigrado y error total por rango de 19 a 39°C

Temperatura Resistencia Temperatura

°C
20
21
22
23
24
25
26
27
28
29
30
31
32
33
34
35
36
37
38
39

kQ
37.625
35.914
34.348
32.869
31.531
30.235
28.928
27.747
26.558
25475
24 446
23.321
22 445
21.528
20.662
19.831
18.967
18.331
17.797
17.234

Error

Calculada
19.765
20.881
21.949
23.004
24.000
25.006
26.066
27.065
28.115
29.113
30.101
31.230
32.148
33.147
34.132
35.116
36.183
37.001
37.709
38.480

Promedio

Error
%
1.176
0.568
0.233
0.016
0.001
0.024
0.252
0.240
0.410
0.388
0.336
0.742
0.463
0.446
0.388
0.331
0.508
0.004
0.765
1.332
0.431

En el rango de 20-39°C se obtuvo la ecuacion por el método de regresién logaritmica con
Microsoft Excel (Ver figura 3.29):

87



65

60

55

50

Temperatura °C

45

40

y =-26.56In(x) + 114.12
R?=0.9997

35
7 9 11 13 15 17

Resistencia en kQ

Figura 3.29 Grafica y calculo de la formula de 40-60°C

La ecuacion resultante es:

y = —26.56 xIn(x) + 114.12 Ec. 65
R? =99.97%

La curva resultante es casi igual a la real, lo cual en este rango de temperaturas se tiene

mayor exactitud, se probd la ecuacion teniendo un error total de 0.17 % (Ver tabla 3.14).
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Tabla 3.14 Calculo del error por grado centigrado y error total por rango de 40 a 60°C

Temperatura Resistencia Temperatura Error
°C kQ Calculada %
40 16.47682 40 39.700 0.750
41 15.73786 41 40.919 0.198
42 15.10317 42 42.012 0.029
43 14.51561 43 43.066 0.154
44 13.93707 44 44 146 0.332
45 13.40565 45 45179 0.397
46 12.99757 46 46.000 0.000
47 12.52631 47 46.981 0.041
48 12.032 48 48.050 0.104
49 11.5808 49 49.065 0.133
50 11.14564 50 50.083 0.165
51 10.75561 51 51.029 0.056
52 10.41971 52 51.871 0.247
53 9.95347 53 53.087 0.165
54 9.56644 54 54.141 0.260
55 9.27366 55 54.966 0.062
56 8.93877 56 55.943 0.102
57 8.59787 57 56.976 0.043
58 8.28403 58 57.963 0.063
59 7.98423 59 58.942 0.098
60 7.69045 60 59.938 0.103

Error promedio 0.167

Con lo anterior se determina un error promedio de las tres ecuaciones de 0.55%, el error

de termistor seria:

Errotiermistor = Error de captura + error promedio de regresion
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Erroriermistor = 0.55% + 0.112% = +£0.662% Ec. 66

Una vez determinado el error mas bajo, se procedio al acondicionamiento de sefial y el

algoritmo de programacion.

Con la informacién anterior se procedio a elaborar el algoritmo de programacion para

calibracion y operacién de medicion de temperatura en el dispositivo.

3.8.2 Acondicionamiento de senal para sensor de pH

El acondicionamiento de senal para el ISFET, se utilizé el circuito recomendado por el
fabricante de circuitos ISFET Winsense Co., LTD (ver figura 3.30). El principio de
operacion es mantener la corriente Ips constante y el voltaje Vb para que se mantenga el
voltaje de salida linealmente dependiente del pH de la solucién de prueba (Winsense,
2016).

El Voltaje Constante de salida del circuito U1:A (Vbs), es un amplificador operacional
configurado como seguidor de sefal, se obtiene del divisor de voltaje que se forma entre
R3, R2 y R1:

_ VpixR1 1.2V * 4.7kQ _ 000
T R1+R2+R3  47kQ+4.7kQ + 10kQ ~ Ec. 67

VDS

La corriente constante Ips se obtiene de los circuitos operacionales U1:B y U1:C, la

corriente regulada esta entre los 25uA y 35pA.

Todas las resistencias deben ser de precision de 1% de error.
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Figura 3.30 Circuito acondicionador de sefial para sensor de pH
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Se determind la respuesta del sensor con el circuito acondicionador, que mantiene un

voltaje constante de 300 mV a una corriente constante de 100 pA.

Una vez montado el circuito con electrodo de pH se siguio la metodologia de las normas

antes mencionadas y recomendaciones de fabricante analisis de respuesta a temperatura

ambiente 25°C y en todo el rango de operacidon de temperatura en este caso de 0 a 60

°C (Winsence, 2016):

91



Analisis a temperatura ambiente (25 °C):

Determinar la respuesta de salida del circuito acondicionador de sefial del electrodo pH,

a 25 °C, siguiendo los siguientes pasos:

Consiste en tres mediciones a temperatura de solucion buffer a 25°C, medir los voltajes
de salida del circuito acondicionador de sefial con el multimetro y anotar los resultados

en bitacora.

Verificar la temperatura ambiente: 23.3 °C

Verter 60 mL de Soluciones buffer en los vasos de precipitado 4, 7 y 10 pH.

Verificar la temperatura las soluciones, en caso de que estén por encima de los 25 °C,
refrigerar durante el tiempo que sea necesario para bajar la temperatura por debajo de
los 25 °C:

pH 4:22.9 °C; pH 7: 22.8 °C; pH 10: 22.9 °C

Colocar los vasos de precipitado uno por uno, con el agitador magnético, colocar la
parrilla a 25°C, agitar a 60 rpm, colocar el electrodo de pH y el de temperatura dentro de
la solucion buffer pH 4, sin tocar el fondo. Cuando la temperatura se estabilice en 25 °C,
esperar 30 segundos, tomar la lectura del voltaje de salida y anotar en la bitacora. Quitar
los electrodos, lavarlos con agua destilada y secarlos. Repetir el proceso con las otras

dos soluciones buffer. Los resultados se muestran en la Tabla 3.15.

Tabla 3.15 Respuesta del electrodo de pH a 25 °C

pH Volts
4 0.82

0.98
10 1.13
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Se graficaron los resultados para verificar el tipo de respuesta, lineal, exponencial,
polinomial o logaritmica, utilizando la herramienta de Microsoft Excel. La cual resultd
lineal con un coeficiente de correlacion de Pearson que representa un alto grado de
confianza como se muestra en la Figura 3.31.

1.40

1.30

1.20

1.10

1.00

0.90

0.80 f(x) = 0.05226667x + 0.60924000
0.70 R? =0.99999993

0.60

0.50

Voltaje de salida de compuerta (Volts)

0.40
0 2 4 6 8 10 12 14

Nivel de pH

Figura 3.31 Respuesta lineal del electrodo de pH

Analisis en el rango de 0 a 60°C:

Colocar las soluciones buffers (pH 4, 7 y 10) en el refrigerador (congelador) hasta que

lleguen al punto de congelacion 0°C sin llegar a la fase sdlida.

Colocar la solucion buffer pH en la parrilla de agitacién, agitar a 60 rpm, colocar el
electrodo de pH y el termdmetro sin tocar el fondo, tomar la lectura de voltaje en la
bitacora cuanto se tenga la temperatura de 0°C, subir a 10°C, cuando se estabilice tomar
lectura de salida de voltaje, repetir cada 10 °C hasta completar los 60 °C. Repetir el
proceso para las soluciones buffer pH 7 y pH 10.

Vaciar los resultados como se inca en la Tabla 3.16.
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Tabla 3.16 Respuesta del electrodo de pH de 0 a 60°C
Temperatura en °C

pH 0 10 20 25 30 40 50 60

10 1.16 V 1.15V 114V 113V 112V 1.11V 1.10V 1.09V
7 1.02V 1.00V 0.99V 0.98V 097V | 095V 093V | 091V
4 087V | 085V 0.83V 0.82V 081V | 079V 076V | 0.74V

Se grafica la tabla anterior y se hace el analisis de linealidad ver Figura 3.32, donde se
observan las tres rectas correspondientes a cada solucion buffer, como se aprecia que,
aunque las tres son lineares y con alto grado de confiabilidad, no tienen la misma
pendiente por lo cual hay que hacer ajustes para poder desarrollar el algoritmo de
correccion por temperatura cuando se haga la adquisicion de datos.

RespuestadelelectrodovsTemperatura

1.20

f(x) =-0.001293x + 1.16375 R% =
0.994773279

=
=
o

1.00

Voltaje de salida de compuerta (Volts)

0.90 f(x) = -0.0018496x + 1.022129 R?
=0.9986625299
0.80
pH 4
0.70 f(x) = -0.0021504x + 0.871481 R? =
' 0.9993457795
0.60
0 10 20 30 40 50 60

Temperatura en °C

Figura 3.32 Respuesta en Voltaje del electrodo de pH de 0 a 60 °C
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Para determinar el factor de correccion, se calcula la diferencia entre al maximo y el
minimo de voltaje entre 0 y 60°C, segundo se obtiene la deviaciéon por cada grado

centigrado de cada una de las rectas de los pH, ver tabla 3.17.

Tabla 3.17 Desviacion por °C en cada ecuacion

pH Diferencia (Vmax — Desviacion por °C (Diferencia/61)
VMin)

10 0.08V 0.001272

7 0.11V 0.001819

4 0.13V 0.002115

El factor de correccidn se obtiene de dos ecuaciones de la recta una entre la desviacion
entre el pH 10 y pH 7 y otra de entre pH 7 y pH4, de donde obtenemos factores de
correccion a lo largo de toda la escala de pH 0 a pH 14. El factor de correccion quedaria

de la siguiente manera:

Para pH entre 7 y 10:
y = mpg107 (pHypmp — 7) + 0.001819 Ec. 68

Dénde: y = coeficiente de correccion por temperatura
Mpg107 = es la pendiente de que se da entre la deviacion pH 10 Y 7

pHtmp = Lectura de pH sin correccion a una temperatura diferente a 25 °C

Fc =diftemp xy Ec. 69

Ddénde: Fc = Factor de correccidén de temperatura

diftemp = es la diferencia entre la temperatura actual y 20 °C

El error total en las ecuaciones a 25 °C es practicamente cero como se aprecia en los
coeficientes de correlacion de Pearson (determinacion) de la figura 3.12, el error
incrementa cuando la temperatura se aleja de los 25 °C, sera en la practica cuando se
pueda definir un error concreto, ya que por ecuaciones es practicamente nulo dependera

de los errores de los componentes.
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3.8.3 Acondicionador de senales del multi sensor de gases CHa, CO3 y NH3

El multi detector termofilico TS4x200B-A-S1.5, genera voltajes muy bajos en el orden de
los micro volts se requiere dividir el circuito acondicionador en dos etapas, la primera
eleva y filtra de ruidos las sefales de los detectores y del termistor de micro volts a
milivolts y la segunda de milivolts a volts, ademas de multiplexar las sefiales para su

procesamiento con el circuito LMP91051.

Primera etapa del circuito acondicionador de seinal para los detectores termopilas,
acondicionador de senal del termistor NTC y circuito de potencia para el emisor de
IR

En esta primera etapa se disefnaron los circuitos de la primera etapa de
acondicionamiento de sefal, para los detectores termopilas, del termistor NTC, y el

circuito de potencia del emisor de IR.

a) Acondicionador de seial de los detectores termopilas

Con el fin de ahorrar espacio se disefi6 el circuito amplificador también conocido como

filtro pasa bajos, que eliminan ruidos o espurios en altas frecuencias.

Los detectores termopilas tienen resistencia interna para cada canal de 65 kQ. El circuito
disefiado se muestra en la Figura 3.33. La resistencia interna y el capacitor externo de

8.2 nF forman un circuito filtro pasa bajo tipo RC, con una frecuencia de corte a -3dB:

1
oy = ~ 298.6 H
f-sar = 3 X 65 kO X B2 nF d Ec. 70

La ganancia del circuito es de:
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RS 47 kQ Ec. 71

G=—=——=213.64
R6 2200
co
15 nF
R6 R5 47 kQ
220 Q
ADCA/
i + ADC2
8.2 nF usB
1[— » AD8629
$ 84kQ
£
Termopila
OADC3
- 200mv

v

Figura 3.33 Acondicionador de sefial para cada detector termofilico, G = 214.64

(un circuito para cada canal)

El ajuste del tiempo de la funcién escalon del filtro 65 kQ/8.2 nF a 22 bits es

aproximadamente:

T =65k x8.2nF x Ln2%?> ~8.12ms Ec. 72

El amplificador no inversor AD8629 con ganancia de 214.64 y frecuencia de corte de -3

dB:

1
fsa = 2xmx47 k) x 15nF ~ 22575 Hz Ec. 73
El ajuste de tiempo a 22 bits es aproximadamente:
T =47 k) x 15 nF x Ln2?? ~ 10.75ms Ec. 74
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La frecuencia de corte maxima para NDIR es de 5Hz, y el minimo del ancho de pulso de
medio ciclo es por lo tanto de 100 ms. El ajuste a 22 bits es aproximadamente 0.1 veces

el minimo del ancho de pulso de corte.

El AD8629 tiene un ruido de entrada de voltaje de 0.1 Hz hasta 10 Hz de 0.5 pV p-p.
Ignorando el ruido del voltaje del sensor y la corriente de ruido del AD8629, a un voltaje

de salida de 1mV p-p se produce un radio de sefial ruido (SNR) de:

1mV
SNR =2010g05 Vz66 dB Ec. 75

Se requieren de cuatro circuitos una para cada detector termopila, el circuito completo

se muestra mas adelante.

b) Acondicionador de sefia para el termistor NTC

Las caracteristicas del termistor NTC integrado en el sensor TS4x200B-A-S1.5, son las

siguientes:

Rth = 30 kQ
B =3940

El circuito Thévenin equivalente para el acondicionador de sefal del termistor se muestra
en la Figura 3.34, la resistencia R3 en serie con la resistencia del termistor forman un
divisor de voltaje, alimentado con 670.3 mV. El voltaje de en el circuito es 670.3 mV —
200 mV =470.3 mV.
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ADC3 ADCO

R3/R4
NTC 103.6kQ

J7 200mV ‘L 670.3mV

Figura 3.34 Acondicionador de sefial para el termistor NTC

Cuando RtH = 30 kQ a 25°C, el voltaje en el termistor es de 231 mV.

El circuito completo de la primera etapa ya con el acondicionamiento de sefal para cada
de detector termopila se muestra en la Figura 3.35.

J1 , | [ R11 3
fo co 510K R5 1

o= 2
esi | 1000pF A s 220
8200pF AD8629ARMZ
R12 c2
130K J2
0.015u 1
L 13
3xkU1:B 3
L cs - B : g
TS1 8200pF 5 > g
2 1GND  Thermistor I R6 L
™1

3 TP2
= Lamp + ™3

e Lamp - TP4

B EN (67 [<8 [

+
6 1_ CONN-SIL6
220
<
Sensor NDIR c3

7
AD8629ARMZ
TS4x200B-A-S1.5 —| I—
TS4X200B

- C7 R3 0.015u

| 8200pF
| -T(UZ:A
3
+ 1
R7 2 |

—
220
AD8629ARMZ
R9 C4
5.1K —— C8 l_
8200pF | 0.015u
~ R4
»—l_3 N
453K
+ u2B
2 1_ ©
R10
330 : |_5 + 7 J
ADA4528-1 R8 o
220 ~
AD8629ARMZ

4

Figura 3.35 Circuito completo de los acondicionadores de sefial
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La salida del conector J2, de la Figura 3.36 estan la salidas pre-amplificadas de los
detectores termopilas: J2-1 es la salida del termistor, J2-2 es la salida del detector de
referencia, J2-3 es la salida del detector de CO2, J2-4 es la salida del detector de NHs,

J2-5 es la salida del detector de CHsy J2-6 es tierra.

Como el voltaje de las salidas de este circuito todavia es bajo (mV) para ser procesado
se envia a una segunda etapa de amplificacién, se elevan los voltajes hasta 2 volts

aproximadamente como maximo.

Para evitar las interferencias, el circuito impreso se diseii6 y se desarroll6 con

microcomponentes (Figura 3.13), para tener la menor interferencia posible.

:

(a) Disefo (b) Desarrollo
Figura 3.36 Disefo de circuito impreso (a) y desarrollo del circuito impreso de la primera

etapa
El montaje quedo a un lado del cuerpo del sensor de gases como se muestra la Figura

3.37. Para eliminar la posibilidad de ruido electromagnético o espurios generados por el
resto del circuito.
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Figura 3.37 Montaje del circuito acondicionador de sefal primera etapa, en el sensor

multigases

C) Circuito de potencia de la fuente de IR

Para el circuito controlador del emisor de luz infrarroja se utilizé una fuente de voltaje de
3.3volts diferente a la del circuito acondicionador de senal, para evitar inducciones

parasitas al sistema.

La resistencia interna de la fuente de luz infrarroja JSIR350-5-BL-R-D3.6-0-0, es de 40
Q, es alimentado con 2.8 V, consume una corriente de 63 mA. Es controlado con el
MOSFET BSP75GTA como se muestra en la Figura 3.38.

3.3V

MSP430F5529

Genera un puso de 100Hz

A un intervalo de 3 segundos [a! Q1
Bﬁ? BSP75GTA
4

Figura 3.38 Circuito de potencia de la fuente de IR JSIR350-5-BL-R-D3.6-0-0
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La frecuencia de 100 Hz es generada por el microcontrolador MSP430F5529, a través

del pin 8.1 en intervalos de 0.5 Hz.

Una vez disefado y desarrollado el circuito electronico de la primera etapa y controlador

de emisor de IR, se realizaron pruebas de comportamiento con aire seco.

Respuesta en frecuencia de 0.5 Hz, acondicionadores de senal (primera etapa) y

controlador de emisor de luz IR

La respuesta del sensor con aire seco, como prueba inicial se muestran en la Figura 3.39,
3.40y 3.41. En la Figura 3.16 la sefal superior es del detector de CH4, con un voltaje de
salida de 100 mVe-p, la sefal inferior es del detector de referencia con voltaje de salida
de 60 mVp-p. La respuesta que se aprecia es aplicando un tren de pulsos de 3.3V a2 Hz
al emisor de infrarrojo. El instrumento de medicion fue un osciloscopio mara BK Precision

modelo 2190 de dos canales.

Figura 3.39 Respuesta de la primera etapa de acondicionamiento de sefal, detectores

de CHa4 (linea superior) y referencia (linea inferior)

La respuesta de salida para NH3 (Figura 3.17), fue de 32mVp-p @ minima concentracion y

60 mVe-p en la salida de referencia, bajo las mimas condiciones del CHa.
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CHI= Sa8amu C M S88mns
M Pos 0,60

Figura 3.40 Respuesta de la primera etapa de acondicionamiento de sefal, detectores

de NHs (linea superior) y referencia (linea inferior)

La respuesta para el CO2, como se muestra en la Figura 3.18, fue de 74 mVp-p (linea

superior) y 60 mVp-p para la sefal de referencia.

CHI= 58.0mU CH2= S0.8ml)

Figura 3.41 Respuesta de la primera etapa de acondicionamiento de sefal, detectores

de COz2 (linea superior) y referencia (linea inferior)

Los voltajes de pico a pico son diferentes debido a la transmitancia y al ancho de banda

de los filtros de cada detector.
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Segunda etapa del circuito de acondicionamiento de sefales para el multisensor

con el uso del circuito integrado LMP91051

Con el uso del circuito integrado LMP91051 se simplifica la circuiteria externa, lo reduce
ruido externo, por lo tanto mejor precision en las mediciones, ya que el sistema es
suceptible a interferencias electromagnéticas, una manera de solucionar este problema,
es reducir el numero de componentes, asi como el uso de ferritas en las entradas y
salidas de los cableados externos al sistema como lo son fuente de alimentacion,
cableado de las celdas de pH, temperatura. En esta etapa se elevaran los votajes de
milivolts a volts, para que puedan se procesados por el microcontrolador MUX1. En la
Figura 3.42 se muestra el circuito LMP91051 como LMP1. MUX1 es un multiplexor Texas
Instruments MUX508 que conmuta las sefales de los detectores activos (CH4, CO2 y
NHs) a la entrada 1 del circuito LMP1, la salida del detector de referencia se conecta

directamente a la entrada 2 del circuito LMP1.

[
|
l J1
LMP1 MSP1
[og ’
4 1
o INT VoD f—rt ;
o 1 AOO =
[og
o 1 21 N2 VIO [— 21 noo- P22/TA12 |
CONN-SIL6 5 3] atos P2AMALA
— L2 { cmour SDI0 [ .
| AlL0- P2.0TAT.OICLKIN |z
1 “ 1m0 SCLK oz - A20+  P1.7/UCBOSDAIUCBOSIMO/TATCLK -
MUX1
s L S{a20  P1eucBoSCLUCBOSOMITA2 |
, S1m B f— ,
A0 A1 f L Aso+ P1.5/UCBOCLK/TAD. [
51 enp out £ Aso- P1.4/UCBOSTE/TAOO |
2 |y ” g il
® , 21 VRef P1.3/TAOCLKITDONTDI |
3 —Ne NC 5~ O w©
Vss GND |7 Avss P1.2/ACLK/TDITCLK |5
. LMPS1051 2 Rose P1.1/UCAOCLK/SMCLK/TMS |z
s1 VDD [ 1
DVss P1.0/UCAOSTEMCLK/TCK f—rr
5 13
s2 $5 [ Voo TESTISBWTCK e
. 241 voore RSTINMISBWTDIO =
s3 6 [
— SPA301204T

S4 S7 f—m—"q

D S8 5
UX508

Figura 3.42 Segunda etapa del acondicionador de sefial para el sistema de deteccion
de gases CH4, CO2 y NH3y termistor NTC
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El circuito MSP1 es el procesador Texas Instruments MSP430F5529, que adquiere los
valores de los detectores y de temperatura para despues procesarlos mediante el
algoritomo de Beet-Lambert, que se decribe mas adelante y posteriormente envia los

resultados mediante el protocolo 12C al procesador principal.

El circuito integrado LMP91051 esta disenado para solo la deteccién de un gas (Tl, 2013),
por lo cual se disefio el circuito mostrado en la Figura 3.8, agregando un multiplexor de 8
a 1 Texas Instruments MUX508 para secuenciar las lecturas de los 3 detectores, con lo
que se ahorra espacio, menos componentes que se traduce en ahorro econdémico, porque
de lo contrario se necesitarian tres acondicionadores y mas entradas en el procesador,
ademas habria otro problema con la sefial de referencia que podria colapsar con el uso

de los tres circuitos.

En la Figura 3.43 se muestra el disefio del circuito impreso de la segunda etapa.

Figura 3.43 Disefio del circuito impreso de la segunda etapa
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3.9 ADQUISICION DE DATOS Y PROCESAMIENTO DE DATOS (ALGORITMOS DE
PROGRAMACION PARA CALIBRACION Y OPERACION)

Después de analizar la literatura de diversos fabricantes de microcontroladores, sistemas
minimos, FPGA's, etc. (Microchip, 2018; Raspberry, 2018; Microsoft, 2018, Altera, 2018;
Texas Instruments, 2018). Se seleccioné como procesador maestro al sistema Raspberry
Pi 3, por su velocidad de procesamiento, capacidad de almacenamiento, y los periféricos
que pese, como ethernet, wi-fi, GPIO (salidas y entradas de propdsito general, por sus
siglas en inglés General Purpose Inputs and Outputs), puertos de comunicacion I1°C,
USART, entre otros, lo mas importante es su bajo costo de alrededor de los 35 USD con
una gran capacidad de procesamiento y almacenamiento, ver Figura 3.44.

Raspberry Pi3  pimensions

85.6mm x 56mm x 21mm g 4 X USB 2
odel B / Ports
" || 4 . < o

Ext %ﬂ“GPID
en 10/100
Broadcom ) LAN Port
BOMEET S e~ ittt
u ore : !
at 1.2GHz, L
1GB RAM ]

3.5mm 4-pole
On Board Composite Video
and Audio

e 22 s
vBu!lu.F}ooth ! ’ W Output Jack
MicroSD / beE. CSI Camera Port

Full Size HDMI
Micro USB Power Input. Video Output
Upgraded switched

ower source that can

andle up to 2.5 Amps

DSI Display Port

Figura 3.44 Raspberry Pi 3

Al no contar con un convertidor analogico a digital (Raspberry, 2016), se eligié uno con
resolucion de 16 bits para mayor precision y menos error, con puerto de comunicacion
I°C, que permite tener hasta 128 dispositivos conectados a un mismo bus (NPX, 2014),
el dispositivo es el ADS1115 de Texas Instruments, que ademas posee de

acondicionamiento de sefal basico por medio de amplificacion de la sefial de entrada.
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El Sistema Raspberry puede operar con dos sistemas operativos, el Linux Raspbian o
Ubuntu, y con Windows loT. Después de analizar las ventajas y desventajas: LINUX esta
disefiado para aplicaciones de entretenimiento y programacion basica y el Windows loT
esta disefado para trabajar en aplicaciones dedicadas, y para almacenar datos en
internet, lo que lo hace mas rapido y eficiente, razones por la cual se seleccion6 este

sistema operativo (Raspberry, 2016; Microsoft, 2016).

Una vez seleccionado el sistema de adquisicion de datos, se programo en Windows loT
y Raspberry. En Visual Studio, con XAML y C#.

Los procesadores para subprocesos (esclavo), medicion y calibracién de gases,
temperatura y pH, se seleccion6 el microcontrolador MSP430F5529, con las
caracteristicas mencionadas en los antecedentes, esta disefiado para el procesamiento
de sefales de sensores de gases y pH, los procesamientos son como se describen en
los algoritmos, todos los datos seon enviados al procesador maestro mediante el

protocolo de comunicacion [2C y UART (Universal Serial Reciever and Trasnsiever).

3.9.1 Algoritmo de Calibracion y medicién para sensor de temperatura

Se tomaran como base los valores de voltajes en la entrada del ADC esperados en escala
media de cada rango, esto es para la escala de 0 a 19 °C, se tomara el valor esperado
de voltaje de entrada para 10 °C, para 20 a 39°C, 30 °C y para 40 a 60°C, 50°C, usando

la ecuacion de division de voltaje:

V. ) _ VDD * Rtermistor Ec. 76
Termistor 56 kQ + Rtermistor

Donde: Viermistor = Voltaje esperado
Vobp = Voltaje de alimentacion 3.3 V

Rtermistor = Resistencia del termistor a 10, 30 y 50 °C
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Los resultados esperados se muestran en la tabla 3.18.

Tabla 3.18 Voltajes esperados en termistor

Temperatura Resistencia en kQ Voltaje esperado (Vesp) en Volts
10°C 58.30000 1.683202
30°C 24.44600 1.002807
50 °C 11.14564 0.547774
Los voltajes de ajuste son:
Vaj10 = Vesp10-V|ect Ec. 77
Vaj30 = Vesp30-V|ect Ec. 78

Vaj50 = Vesp50-Viect Ec. 79

Donde: Vajto, Vajzo Y Vajso son los voltajes de ajuste
Vesp10, Vesp30 ¥ Vespso son los voltajes esperados en cada rango
Viect = voltaje de entrada del ADC

Estos voltajes se suman al voltaje de entrada en el modo de lectura de tal manera que

los voltajes ajustados para cada rango son:

Vinajlo =Vin+ Vale Ec. 80
Vinajzo = Vin + Vajzo Ec. 81

VinajSO = Vin + Vajso Ec. 82

Con los datos anteriores y ecuaciones se elaboro el algoritmo de programacién para la
medicion y calibracion de temperatura, en figura 3.45 se muestra la secuencia que se
debe seguir para calibrar los tres puntos medios de cada curva logaritmica, el punto es

central en la curva para que el ajuste sea adecuado a lo largo de toda la trayectoria. La
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figura 3.46 da la secuencia para la medicién de la temperatura haciendo los ajustes
correspondientes segun la curva, con lo que se minimiza el error y se logra una adecuada

precision.

( Calibrar Temperatura )

v

/ Agua a 10°C en Bafio maria /
v
/ Presionar Enter /

| Vaj10 = 1.683202 - Vlect |

/ Listo! Calentar bafio maria a 30°C /
/ Presiona Enter cuando este a 30°C /

| Vaj30 = 1.002807 - Vlect |

/ Listo! Calentar bafio maria a 50°C /
/ Presiona Enter cuando este a 50°C /

Goto operacion

Figura 3.45 Algoritmo de programacion para calibracion del sensor de temperatura
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/ Colocar la muestra y presione Enter cuando este listo /

@“

Si

Esperar 1 minuto

v

Vlect = analog(2)

v

Vlim1 = 1.360730 + Vaj10

v

. | Vim2=0.776582 .+ vaj30 -«
[
Rango 0-19 °C Rango 20-39 °C Rango 40-60 °C
No No No
Si Si Si
| Vfc = Vlect + Vaj10 | | Vfc = Vlect + Vaj30 | | Vfc = Vlect + Vaj50
| R-wviessayaav-vio | | r-wiesskaypav-vig | | r-wviasskaypav-vio
| Temp =-22.57 * In(R) +101.63 | | Temp =-23.97 * In(R) + 106.72 | | Temp =-26.56 * In(R) +114.12
/ Listo! Temperatura = Temp / / Listo! Temperatura = Temp / / Listo! Temperatura = Temp

»{ Return <

Figura 3.46 Algoritmo de programacion para medicion de temperatura
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3.9.2 Algoritmos de calibraciéon y medicién del sensor de pH

Con la informacién del capitulo 3.8.2 de la pagina 90 se desarrollé el algoritmo de

programacion para la calibracion de pH con factor de correccion (ver Figura 3.47).

Calibracion pH

Sonda en Buffer pH 7

Espera 30 seg

calpH7 €Analog(1)

/ Listo pH 7 ;

/ Sonda en Buffer pH4 /

Espera 30 seg

calpH4 €Analog(1)

/ Listo pH 4 ;

/ Sonda en Buffer pH 10 /

Espera 30 seg

calpH10 € Analog(1)

/ Listo pH 10 ;

GoTo Operacion

Figura 3.47 Algoritmo para calibrar sensor de pH
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El algoritmo de la medicién de pH se muestra en la figura 3.48.

Medicién de pH

| mcal107 = 3/(calpH10-calpH7) |

v
@ | mcal74 = 3/(calpH7-calpH4) | @

| phtmp = mcal107(lecpH-calpH7)+7 | v | phtmp = mcal74(lecpH-calpH4)+4 |
i | mpg107 = (0.001272-0.001819)/3 | "

| v=mpg107(phtmp-7)+0.001819 | v [ v=megzaiphimp7)+0.002115 |
7 | mpg74 = (0.001819-0.002115)/3 | ;"

| Fc = diftemp *y | | Fc = diftemp * y |

| lectFc = lecpH + Fc | | lectFc = lecpH + Fc |

| pHr = mcal107(lectFC-calpH7)+7 | | pHr = mcal74(lectFC-calpH4)+4 |

/ pH de la muestra es = pHr / / pH de la muestra es = pHr /

é ( - ( é

lecpH € Analog(1)

lecpH > calpH7

Figura 3.48 Algoritmo para medicion de pH

3.9.3 Algoritmo de programacion para el multi sensor de gases para el
Microcontrolador MSP430F5529

Una vez acondicionada la sefial de los detectores termopilas se procedidé a realizar el
algoritmo de programacion, para procesar los datos de los detectores y el termistor, para
calibracion y la determinacion de concentraciones de gases. Los resultados son enviados
por el protocolo 12C al procesador principal, que en este caso es un Raspberry Pi 3, donde

se muestran los resultados en forma de texto.

a) Sincronizacion y muestreo

Para medir las concentraciones de los gases, los valores de las sefales pico a pico de

los detectores activos como el de referencia, deben ser amplificados por el
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acondicionador LMP91051, a un nivel de voltaje adecuado para su correcto muestreo sin
distorsionar las sefiales, los factores de ganancia de este circuito van de 4 a 2000, El uso
de filtros pasa bajos es indispensable en ambas etapas de acondicionamiento de sefial,

para eliminar cualquier interferencia o espurio generado dentro del sistema.

La frecuencia de corte se fij6 a 0.83 Hz, que fue la éptima para él sensor y la velocidad
de muestreo a 30 Hz. Aunque la frecuencia de corte puede ser ajustada de 0.1 Hza 5 Hz
y la velocidad de muestreo de 3.5 Hz a 483 Hz. Siempre considerando que la velocidad
de muestreo sea 30 veces mas que la frecuencia de corte (AD,2018 y T1,2018). Los
valores maximos y minimos de los detectores deben adquirirse 330 ms para el maximoy
900 ms para el minimo después de iniciar el ciclo como se muestra en la Figura 2.21, la
temperatura puede tomarse durante los 50 mS del tiempo de blanqueo. Para la obtencién
de estos valores se realizaron pruebas a diferentes frecuencias de 0.25 Hz a 5 Hz,
observando la respuesta en el osciloscopio BK PRECISION, modelo 2190D, se analizé
la respuesta de los cuatro detectores, en la salida de la segunda etapa acondicionadora
de senal y de filtraje, se resume el analisis en la Figura 2.49. A menor frecuencia la
respuesta de los detectores termopilas se saturan y a mayor frecuencia no se les da
tiempo a la estabilizacion. Para este sensor en particular la frecuencia optima como ya

se menciono es de 0.83 Hz.

- AT=330.0ms

-1 /74T=3,03Hz

- [Rs= -41 0.8ms
- Y= -740.0ms

G <18Hz

Figura 2.49 Tiempos para adquisicion de valores maximos y minimos
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b) Algoritmo del procedimiento de calibracion y operacion (Ecuacion ideal de
Lambert-Beer):

Por las diferencias de las caracteristicas de las fuentes de IR y los detectores termopilas,

el circuito debe ser calibrado inicialmente y cada vez que se cambie la fuente de IR o los

detectores.

Este procedimiento es para cada gas, se deben introducir los gases de tal manera que

fluya por la camara interna del sensor hasta que cualquier gas anterior salga del sistema.

Después de que se estabilice durante algunos minutos, las mediciones pueden hacerse.

El método de calibracion y algoritmo son mostrados a continuacion siguiendo los pasos

para la ecuacion ideal de Lambert-Beer:

Vi.

Vii.

Poner en modo de calibracidn inicial el sistema.

Inyectar el gas de baja concentracion o gas CERO (Nitrégeno), xLow, y esperar a
que se estabilice la camara.

Es sistema adquiere y almacena ACTLow y REFLow. Los valores de pico a pico en
el detector activo y de referencia en baja concentracién de gas.

El sistema adquiere y almacena la temperatura del gas en baja concentracion,
TLow.

Inyectar las altas concentraciones de cada gas, XcaL, en la camara (cuando
corresponda a cada uno CH4, CO2y NHs3).

El sistema adquiere y almacena ACTcaL, REFcaL, (de cada gas en su momento) y
la temperatura de calibracién, TcaL.

El sistema calcula y almacena CERO y b:

XLow

ACTow (ACTLOW REFCAL>XCAL‘XLOW Ec. 83

CERO =
REF,on - \REF, gy ACTny
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(ACTLOW X REFCAL)
REFow ACTcalL

b= Ec. 84

XcaL — XrLow

Para el modo de operacion para medir una concentracion de gases desconocida, usando

la ecuacion ideal de Lambert-Beer, se hace lo siguiente:

i.  Inyectar el gas a medir y esperar a que se estabilice la camara.
ii. Adquirir y almacenar ACT y REF, los valores de pico a pico de los detectores
activos y de referencia.
iii.  Adquirir y almacenar la temperatura del gas T, en grados Kelvin.
iv.  Usar el valor CERO de la calibracion.
v. Usar el valor b de la calibracion

vi.  Calcular la absorbancia:

A=1 ACT Ec. 85
~ 7 REF x CERO ¢
vii.  Calcular la concentracion aplicando la ecuacidon de gases ideales para la
compensacion de temperatura:
ACT
X = T ln(REFxCERO) Ec. 86
TLOW —b

Se asume que Trow = TcaL.
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C) Algoritmo del procedimiento de calibracion y operacion (Ecuacién ideal de

Lambert-Beer modificada):

Si las constantes b y ¢ son conocidas se puede usar el siguiente procedimiento para

mayor precision:

Poner en modo de calibracién inicial el sistema.
i.  Inyectar el gas de baja concentracion o gas CERO (Nitrogeno), xLow, y esperar a

que se estabilice la camara.

ii. Es sistema adquiere y almacena ACTLow y REFLow. Los valores de pico a pico en
el detector activo y de referencia en baja concentracién de gas.

iii. El sistema adquiere y almacena la temperatura del gas en baja concentracion,
TLow.

iv. Inyectar las altas concentraciones de cada gas, Xca., en la camara (cuando
corresponda a cada uno CH4, CO2y NHs3).

v. El sistema adquiere y almacena ACTcaL, REFcaL, (de cada gas en su momento) y
la temperatura de calibracion, Tcat.

vi.  El sistema calcula y almacena CERO y SPAN:

ACT ow (e P@eal®) — 1)REF¢,, + ACTup(1—e 210w =D)REF, oy

CERO =
(e—b(xcalc) — e_b(xlowc)) X REFCAL X REFLOW

Ec. 87

ACTea, x REF,oy — ACT 0w x REF, 0w

: . Ec. 88
ACTLow(e_b(xcal ) — 1)REFCAL + ACTCAL(l_e_b(xlow _1))REFL0W

SPAN =

Para el modo de operacion para determinar una concentracién de gases desconocida,

usando la ecuacion ideal de Lambert-Beer, se hace lo siguiente:

i. Inyectar la mezcla de gases a determinar, esperar a que se estabilice la camara.
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Vii.

Adquirir y almacenar ACT y REF, los valores de pico a pico de los detectores
activos y de referencia.

Adquirir y almacenar la temperatura del gas T, en grados Kelvin.

Usar el valor CERO de la calibracion.

Usar el valor b de la calibracion

Calcular la absorbancia:

ACT

A== X CERO Ec. 89

Calcular la concentracion aplicando la ecuaciéon de gases ideales para la

compensacion de temperatura:

A
X = T |in (1 B SPAN) Ec. 90
Trow —b

Se asume que TrLow = TcAL.

D) Algoritmo para el calculo de temperatura con el termistor NTC

El circuito del termistor NTC se muestra en la Figura 3.50

3.3V

ADC3 3.3V ADCO
R7
5.1kQ

200mV
+
R9
33002 =

ADA4528-1

11703-008

Figura 3.50 Circuito del termistor NTC

El voltaje en el termistor es:
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v _ (R4*R7X —R3%R9) * R yy¢c xVCC
NTC ™ (R7 * R9)[R3(R4 + Ryrc)]

donde:
VCCes 3.3 V.
RnTc es la resistencia del termistor.

La resistencia del termistor se expresa como:

RNTC

1+1 ]
= —4 —%(n
To B

1
T Rry
donde:

RtH es la resistencia del termistor a temperatura To.

B es el parametro tomado en la hoja de datos del termistor.

RnTc es la resistencia del termistor a temperatura T.

Combinando ambas ecuaciones tenemos que:

T, *
- 0*B

Ec. 91

Ec. 92

- R3*R4*(R7+R9)*V NTC
B+ Ty

* [n [
(R4xR7—R3*R9)*Rrp*VCC—(R3+R4)*(R7+R9)*Rru*V NTC

] Ec. 93

Durante cada intervalo de blanqueo, se debe adquirir y almacenar la temperatura como

de muestra en la Figura 3.51.

Muestra Muestra Muestra
NTC NTC NTC

Muestra
Detectores
terméfilos

Muestra
Detectores
termofilos

Muestra
Detectores
terméfilos

I
I
I
I

11703-010

Figura 3.51 Muestreo del termistor y ciclo de la fuente de IR
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3.9.4 Diseno del algoritmo para la medicién del volumen en el sistema de extracciéon

de gases del InSite 100, en los modos abierto y cerrado (recirculacion).

A continuacién, se muestran los dos modos basicos de operacion desarrollados para la
extraccidn de gases en sedimentos o liquidos y los algoritmos de programacion para el

control y proceso de los datos del sistema.

a) Modo del sistema abierto con aire

El sistema abierto con aire se configura como se indica en la Figura 3.52. La muestra de
hasta 500 mL de sedimento o liquido se introduce por el ducto de entrada (1) y se tapa.
Se cierra la electrovalvula (14), se abren las electrovalvulas (15) y (18), se requiere quitar
el tanque de nitrégeno (17). Se mide la presién inicial (11) y la temperatura inicial (12), el
volumen inicial del sistema es la suma de los volumenes de paso de gases del extractor,
mangueras, sensores, bomba, filtros y electrovalvulas. Si se requiere medir el pH (6), la
conductividad eléctrica (7) y la temperatura de la muestra, los electrodos para tales
mediciones deben introducirse antes de la muestra en los ductos (6) y (7), si no son
requeridas estas mediciones se deben tapar dichos ductos, con tapones de hule. Se
activa la bomba de recirculacion (13), durante unos segundos. Se activa el transductor
de ultrasonido, la energia vibratoria generada se disipa sobre la muestra por medio de la
placa de acero inoxidable y las paletas disipadoras (3). Los gases salen por el ducto (5),
pasan por los filtros (8) y (9), que retienen la humedad para evitar interferencias y dafios
en los dispositivos de medicion. Los gases pasan por los sensores (10), se registran
continuamente las lecturas de las concentraciones de los gases, para determinar el
incremento del volumen se sigue el procedimiento que se describe mas adelante. Los
gases salen a la atmosfera por el conducto de salida (16). El proceso termina (entre 5 y
10 minutos aproximadamente) las mediciones de concentracion de gases llegan a su
valor maximo y se estabilizan, llegando al valor minimo, la concentracion de los gases se
realiza midiendo el area debajo de la curva, entre los puntos inicial, maximo y minimo

final. Todo el proceso es controlado por el microprocesador (21) y los resultados de
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concentraciones de gases, presion, temperatura y volumen se muestran de forma

continua por medio de la pantalla (22). [Incluido en la solicitud de patente].

o}

L]

o)
&
o)
OE
®
1
®

" of
21

= )

Microprocesador Pantalla LCD
de 32 bits Grafica

Oy

Figura 3.52 Modo de operacion sistema abierto con aire (Extraido de la solicitud de
patente)

El disefio del algoritmo de programacion en modo abierto para la medicidn del volumen
total de cada gas especifico (CH4, CO2, NH3 y O2) extraido del sistema, se consider¢ el
flujo de la bomba (CO2Meter, 2018) con un flujo maximo de 500 mL/min Figura 3.53 (13).
El sistema tiene filtros de humedad (8), (9) y (19), estos tienden a saturarse obstruyendo
el flujo de aire o gas de acarreo, provocando que la bomba disminuya el flujo, afectando
los calculos de volumen, por lo que se tienen que hacer ajustes para corregir el flujo real,
para esto se tomaron en cuenta las caracteristicas del fabricante de la bomba DS-PMP-
0010 (Figura 3.53). Es necesario medir el vacio para determinar el flujo y emitir una

alarma que indique saturacién de filtros, para que sean limpiados o reemplazados.
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Figura 3.53 Curvas de Flujo de la bomba DS-PMP-0010 (CO2Meter, 2018)

De la Figura 3.6 se calculo la linea de tendencia polinomial de tercer orden para el vacio:

Flujorear= -0.00553 + 0.4571x2 - 22.786x + 499.43 Ec. 94
R2=0.9999

Donde:

Flujorea = Flujo real en el sistema

x = Vacio relativo

Para el calculo del volumen de cada gas a medir, se determina por el porcentaje de los
gases en los sensores, el volumen de cuerpo de sensores y el flujo real del sistema, el
método disefiado es el siguiente, se tomaran muestras cada segundo, se inicia la

sumatoria de volumen cuando se registre la primer variacion de concentracion de gas
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como se muestra en la Figura 3.54, en este caso se registra una pequena variacion en el

quinto segundo, se calcula al volumen con las siguientes ecuaciones:

Flujo mlL
Volis = J ngls( ) x1s Ec. 95

Donde:
Volis= es el volumen de del flujo de la mezcla de gases en un segundo

Flujorear= es el flujo real del sistema en mL

Como el volumen del sensor en de 2.23mL, la concentracién de gas corresponde a este

volumen, se tiene que ajustar al volumen del flujo en un segundo:

Volyas esp sensor = (%ConcentTaCiOTlgaSX100)x 2.23mL Ec. 96

Donde:
Volgas esp sensor = VOlumen de un gas especifico dentro del sensor (volumen de 2.23 mL)
%Concentraciongs = porcentaje de concentracion de un gas especifico medido por el

sensor en base al volumen del sensor que es de 2.23mL

El volumen del gas ajustado al flujo del sistema quedaria de la siguiente manera:

Vol x Voly
VOlgas esp ajustado — S es;;e;:;;z > Ec. 97

Donde:

Volgas esp ajustado = VOlumen de gas especifico ajustado al flujo del sistema

Volgas esp sensor = Volumen de gas especifico dentro del sensor (volumen de 2.23 mL)
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Concentracion

Muestreo

Figura 3.54 Concentraciones de un gas determinado en funcién muestreo

Las ecuaciones anteriores solo determinan el volumen de un muestreo, para medir el
volumen total de la extraccion se repetira hasta el numero de muestreos necesarios hasta
que el volumen del gas especifico llegue a su minimo de nuevo, en el caso de la Figura
3.7 sera hasta el muestreo 22, el volumen total del gas especifico (CH4, CO2, O2, 0 NH3),

se calculara de la siguiente manera (Chassaing y Reay, 2011 y Eiali, 2003):

m

VOlgas extraido = Z VOlgas esp ajustado Ec. 98

i=n
Donde:

Volgas extraido = vOlumen total del gas extraido
m = es m esima muestra cuando se detecta el minimo de gas
n = es la n esima muestra cuando detecta la primera variacion de concentracion de gas

Volgas esp ajustado = VOlumen del gas especifico ajustado al volumen del flujo en una muestra

El algoritmo de programacién del modo abierto desarrollado con las bases anteriores se

muestra en la Figura 3.8.
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Modo sistema
abierto

Inicia proceso

no

Flujo >= 200 mL

Limpiar filtros

Volis=(Flujogeo * 1s) /60s

Cerrar electrovalvula (14)

v

v

Vo{gas sensor —
(%Concentracion,,:*100)*2.23

mlL

Abrir electrovélvulas (15) y (18)

v

Se retiro tanque .

de Nz

no

Valgas esp ajustado =

(V Olgas sensor *Vol 15)/ 2.23mlL

Almacenar presiony
temperatura iniciales

v

Almacenar pH y temperatura de
la muestra

v

Activar bomba y transductor
ultrasénico

Hay variacion de
volumen

Esperar se completels

n= V01ga5 esp ajustado

Volumen <= n

Medir vacio del sistema

Vo{gas extraido = V0, gas extraido T
Vo{gas esp ajustado

Calcular flujo del sistema

Flujogea= -0.005x% + 0.4571x% - 22.786x

+ 49943

(

Almacenar datos, con hora y
fecha

)

v

Mostrar resultados en pantalla

v

Iniciar proceso de purga

Fin

Figura 3.55 Algoritmo de programacion en modo abierto
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b) Modo cerrado o de recirculaciéon

En el modo de operacion cerrado o de recirculacion con aire (Figura 3.56), la muestra,
que puede ser hasta de 500 mL de sedimento o liquido se introduce por la entrada (1) y
se tapa. Se cierran las electrovalvulas (15) y (18), se abre la electrovalvula (14). Se mide
la presion inicial (11) y la temperatura inicial (12), el volumen inicial del sistema es la suma
de los volumenes de paso de gases del extractor, mangueras, sensores, bomba, filtros y
electrovalvulas. Si se requiere se puede medir el pH (6), la conductividad eléctrica (7) y
la temperatura de la muestra, los electrodos para tales mediciones deben introducirse
antes de la muestra en los ductos (6) y (7), si no son requeridas estas mediciones se
deben tapar dichos ductos, con tapones de hule. Se activa la bomba de recirculacion (13),
durante unos segundos. Se activa el transductor de ultrasonido, la energia vibratoria
generada se disipa sobre la muestra por medio de la placa de acero inoxidable y las
paletas disipadoras (3). Los gases salen por el ducto (5), pasan por los filtros (8) y (9),
que retienen la humedad para evitar interferencias y dafios en los dispositivos de
medicion. Los gases pasan por los sensores (10), se registran continuamente las lecturas
de las concentraciones de los gases, la presiéon (11) y la temperatura (12), para
determinar el incremento del volumen, con referencia a los valores iniciales de volumen,
presion y temperatura, basandose en la ecuaciéon 1.4 de Ley general de los gases
(Chang, 1999 y Brown et al., 2014). Los gases retornan al extractor pasando primero por
el filtro de humedad (19) para evitar fuga de humedad por el mismo al sistema de
recirculacion. Los gases retornan al sistema por medio del ducto (20). El proceso termina
(en un lapso de 5 a 10 minutos aproximadamente), cuando el volumen en el sistema se
estabiliza y las mediciones de concentraciones de gases llegan a su valor maximo. Todo
el proceso es controlado por el microprocesador (21) y los resultados de concentraciones
de gases, presion, temperatura y volumen se muestran de forma continua por medio de

la pantalla (22). [Incluido en la solicitud de patente].
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Figura 3.56 Modo de operacion cerrado o con recirculacion con aire

Los calculos para determinar el volumen total extraido del sistema, se basa en la ecuacién
1.4 de la Ley general de los gases (Chang, 1999 y Brown et al., 2014), cuando el proceso
inicia, se registran los valores de presion, volumen y temperatura iniciales. El muestreo
mostrado en la Figura 3.57 se utiliza para determinar la concentracion minima n vy la
maxima m, y detener el proceso cuando se detecten cinco valores maximos consecutivos.
Se almacenan las lecturas de presion y temperatura finales, se sustituyen los valores de
presién y temperatura iniciales y finales en la ecuacion 1.4 para calcular el volumen final
del sistema, se aplica el factor de correccion por dilucion y se obtiene el volumen del gas

especifico extraido. Estos calculos se repiten para cada gas (CHa4, CO2, NH3z y O2).

m
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o
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G \4/
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Muestreo

Figura 3.57 Concentraciones de un gas determinado en funcion muestreo
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bases anteriores se muestra en la Figura 3.58.

Modo con
recirculacion

Inicia proceso

Cerrar electrovalvula (14)

v

Abrir electrovélvulas (15) y (18)

v

Proceso de limpieza con
nitrégeno durante 20 s

v

Abrir electrovalvula (14)

v

Cerrar electrovalvula (18)

v

Almacenar presién, volumeny
temperatura iniciales

v

Cerrar electrovalvula (14)

v

Almacenar pH y temperatura de
la muestra

v

Activar bomba y transductor
ultrasonico

Almacenar presiony
temperatura de gases (valores
finales)

Vz=V1*( (Patm+1/P1+1)*(TZ/T1))

Calcular el volumen de cada gas,
con las concentraciones
adquiridas por los sensores

Ajustar los volumenes de los
gases con el factor de dilucion

v

Mostrar datos en pantalla

v

|

Almacenar datos, con hora y
fecha

)

v

Iniciar proceso de purga

Fin

Figura 3.58 Algoritmo de programacion en modo cerrado o de recirculacion

El algoritmo de programacién del modo cerrado o de recirculacion desarrollado con las
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3.10 INTEGRACION DEL HARDWARE

Para la integracién el hardware se adquirieron los materiales y se armo el sistema con el

procedimiento que se describe a continuacion:

1.

Se tomaron las medidas internas del estuche tipo industrial para proceder a

elaborar las placas de soporte y cubrimiento de los componentes, ver figura 3.59.

. g B |
oy

Figura 3.59 Fabricacion de placas de aluminio

2. Se pintaron las placas con la pintura negra en aerosol, se ensamblaron los

componentes tales como la pantalla de 77, el circuito ADC modelo ADS1115,
modulo GPS y acondicionadores de sefal en su interior con sus respectivas
protecciones para interferencia electromagnética (EMI), la interconexiones fueron
a través de cables con malla con blindaje segun el tipo de comunicacion que se
requiere, se muestra entre cada mddulo el tipo de comunicacion (SDI, 12C,
USART, etc.), se probaron con continuidad todo el cableado, entre componentes,
pila de ion de litio y conectores, quedo pendiente la pintura conductiva a base de
cobre para evita la EMI. En la figura 3.60 de muestra el diagrama a bloques del
ensamblaje, quedando pendiente el médulo para la deteccion de gases y en figura
3.61 se muestra fisicamente el ensamblaje, se dejo es espacio necesario para
insertar en las siguientes etapas del proyecto el médulo de deteccion de gases
con sus respectivos accesorios, como los son bomba de circulacion,

electrovalvulas, mangueras, eftc.
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Figura 3.60 Diagrama a bloques del ensamblaje del hardware

Integracion de componentes en estuche industrial
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El sistema ensamblado y probado quedo como se muestra en la figura 3.62

Figura 3.62 Sistema de procesamiento y adquisicion de datos ensamblado

Se hicieron pruebas de la capacidad de operacion del equipo con la pila teniendo una

duracion de operacion continua promedio de 7.16 horas, ver tabla 3.19.

Tabla 3.19 Pruebas de rendimiento la bateria de ion de litio

Hora inicio Hora terminada .,
Fecha . . Duracion
carga maxima | Carga minima
Prueba 1 15/11/2016 08:30:00a. m. | 03:38:00 p. m. | 07:08:00 a. m.
Prueba 2 16/11/2016 08:45:00 a. m. | 04:06:00 p. m. | 07:21:00 a. m.
Prueba 3 17/11/2016 08:20:00 a. m. | 03:40:00 p. m. | 07:20:00 a. m.
Promedio 07:16:20 a. m.

3.10.1 Desarrollo de software para medicion y calibracién de datos

Se descargaron las herramientas de programacion necesarias y se procedi6 a estudiar
la literatura ofrecida por Microsoft.
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Los algoritmos desarrollados para calibracion y operacion para pH, temperatura y gases

se tradujeron a C#, las interfaces graficas estan en proceso de programacion con XAML.

El algoritmo principal del menu del sistema se muestra en la figura 3.63, donde se
muestra el proceso parcial de medicion del sistema, incluye el de medicion de parametros
de pH, temperatura y gases, asi como los independientes de calibracién para cada uno

de estos parametros.

Menu Principal

Acerca de

Medicién de
Parametros

Si
Panta_ll’fayde Pantallade
Medicién calibracion
Pantallade
informacion del
3 equipo

Mostrar en pantalla
informacién general
del prototipo

Inicio de
Medicién

Calibracion
Temp

i Si i
= G
) . Algoritmo de
Algoritmo de Algoritmo de Calibracion de

Calibracion de pH Calibracién de Temp Gases Si

Si
Lectura de GPS y
mostrar en pantalla

Lectura de pHy
mostrar en pantalla
Lectura de Tempy
mostrar en pantalla

Extraccion y Tectura

degases y mostrar [0}
en pantalla menu

Almacenar datos Texto plano Si
Fecha, Hora, gps, pH, Temp y Cond.

No
@ )

FIN

Figura 3.63 Diagrama de flujo del menu principal del sistema in Site 100
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En la figura 3.64 se muestra el disefio del menu principal, donde se aprecia en la columna
izquierda de color salmoén en el primer elemento de arriba abajo es el icono donde se
selecciona la descripcion del menu y no solo de los iconos, el segundo elemento en un
icono en forma de calculadora que indica el proceso de medicion, el tercer elemento el
icono con forma de llave espanola, indica la calibracién de los sensores, el ultimo
elemento el icono con forma de signo de interrogacion despliega la informacion del

dispositivo.

In Site 100 es Medidor multipa
sulfhidrico pH, temperatura y ca

0 ~ R AN
ar ife | A A4

Figura 3.64 Disefio del menu del sistema para Windows Universal

En la figura 3.65 se muestra el disefio de la pantalla de medicién del sistema donde se
capturan los datos de gases, pH y temperatura, se muestra la fecha, la hora, el
posicionamiento global, los parametros se muestran en forma de texto y grafica a traveés
de simulacién de medidores de aguja analégicos para darle mas presentacion al sistema

de medicion.
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Figura 3.65 Disefo de la pantalla de medicion

En la figura 3.66 se muestra el disefio de calibracion, en la primera columna de izquierda
a derecha se muestra la calibracion del pH en los tres puntos, en la segunda columna la
calibracion de conductividad electrolitica con dos puntos y en la ultima columna la
calibracion del sensor de temperatura, cada uno de ellos corre su respectivo proceso

segun el algoritmo de programacion.
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Figura 3.66 Disefio de la pantalla del menu de programacion
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Al momento de utilizar algunas librerias para mejorar la interface grafica como son el uso
de medidores analdgicos generan errores al momento de interactuar el XAML con C#, se
esta investigando como corregirlos o se buscan otras herramientas Graficas que sean sin
costo o un costo bajo, las que hay disponibles son ofrecidas por terceros a un costo muy

elevado.

3.11 VALIDACION DE LA CALIBRACION Y MEDICION DE LOS SENSORES

Se validaron los procesos de calibracién y medicién de los sensores con sus respectivos

circuitos acondicionadores de sefial y procesamiento de datos.

Para validar los procesos se repitieron los experimentos tres veces y se utilizaron
patrones calibrados y en los anexos 2, 3 y 4, se muestran los certificados de calibracion
para los gases de calibracion de CHs4 y COg2, termémetros y buffers de pH

respectivamente.

3.11.1 Pruebas y validacion del multi sensor y primera etapa, con el algoritmo de

Lambert-Beer

Con el circuito ya montado y energizado se hicieron pruebas en Excel aplicando el

algoritmo y ecuacion de Lambert-Beer ideal, teniendo los siguientes resultados:

Para calibrar CERO se tomaron 4 muestras y se sacaron los promedios, para utilizarlos

como ACTLow de cada gas y REFLow, ver la Tabla 3.20.
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Tabla 3.20 Valores para calibracion CERO

Calibracién a baja concentracion (CERO)

Gas de calibracion N,=96%, 0,=4% y T=25°C

Detector Muestra 1 Muestra 2 Muestra 3 Muestra 4 Promedio Desviacion
promedio(mV) | promedio(mV) | promedio(mV) | promedio (mV) esténdar
ACTiow CO; 74 74 72 74 73.5 1
ACTiow CHs 102 102 103 102 102.25 0.5
ACTiow NH3 32 32 32 32 32 0
REF.w Referencia 60 60 60 60 60 0

Para calibrar SPAN se tomaron 4 muestras y se sacaron los promedios, para utilizarlos

como ACTcaLde cada gas y REFcaL, ver la Tabla 3.21.

Tabla 3.21 Valores para calibracion SPAN

Calibraciéon a maxima concentracion (SPAN)
Gas de calibracion CH4=50%, C0,=35%, N>=15% y T=25°C

Detector Muestra 1 Muestra 2 Muestra 3 Muestra 4 Promedio Desviacion
promedio (mV) | promedio(mV) | promedio(mV) | promedio(mV) estandar
ACTca CO; 30 30 32 30 30.5 1
ACTca CH4 74 74 72 74 73.5 1
ACTca NH; 32 32 32 32 32 0
REFcaL Referencia 56 56 55 56 55.75 0.5

Utilizando los valores promedio para CERO y SPAN se calcularon para cada gas los
valores de CERO y b, utilizando las ecuaciones ideales de Lambert-Beer, por lo pronto

se omitio para el NHs por falta de gas de calibracion para él.

Para el CHa:

XLow

ACTow N (ACTLOW X REFCAL>XCAL-XLOW
REF, oy \REF, oy ACTcy
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ACTrow REFcal
n ( X
REFrLow ACTcalL

Drpa = = 0.0073

CH4 et — Xiow Ec. 100
Para el COg:
ACT ACT, o REF s \Foai
X, -X
CERO¢op = LOWx( LOW x CAL) CALTTIOW 12250  Ec. 101
n (Gaptx St

bCoZ — LOW CAL = 0.061 Ec. 102

XcaL — XLow

Ya con los parametros de calibracion, tanto para el CHa y el COz2, se prepard una mezcla
de gases para probar el sistema con las siguientes concentraciones, CH4 al 25%, CO: al
17.5%, N2 al 55.5% y Oz al 2%. Se calculd la absorbancia y la concentracién de cada gas

con las lecturas del acondicionador de senal, utilizando las ecuaciones de Lambert-Beer:

ACT

Absorbancia = A =1— REF x CERO Ec. 103
ACT
T |In|—0—7——
Concentracion de gas = x = (REFxCERO) Ec. 104
Trow —b

Se aplico la férmula para cada lectura de CH4, COz2, y Referencia, ver Tabla 3.22.

136



Tabla 3.22 Respuesta del sensor con gas de prueba para CHs y CO2
Mezcla de gases CH4=25%, CO2=17.5%, N2=55.5%, 0,=2% y T=25°C

Detector Muestra 1

Muestra 2 Muestra 3 Muestra 4 Promedio Desviacion Desviacion
promedio promedio promedio promedio estandar tipica (mV)
(mV) (mV) (mV) (mV)
CH4 47 46 46 46 46.25 1 +0.23
CO: 85 84 84 84 84.25 0.5 +0.22
Referencia 56 56 56 56 56 0 0
Lambert-Beer
CH,

Absorbancia 0.1093 0.1198 0.1198 0.1198 11.72 0.00525 +0.0023
Concentracion 22.55 24.85 24.85 24.85 24.28 1.15 +0.50
CO;

Absorbancia 0.31 0.3294 0.3294

0.3294 | 0.3258 0.0097 +0.0042
Concentracion 16.84 17.35 17.35

17.35 17.11 0.255 +0.11

Como se aprecia en la Tabla 3.6, los valores de la absorbancia y concentracion tienen un
error aproximado del 2%, lo cual es muy aceptable en comparacion con otros equipos

dende el error es de mas del 3% (PCE, 2018). El experimento queda validado con los

gases de calibracién (ver anexo 2, certificado de calibracion de gases).
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CONCLUSIONES

Con base en el Estudio de Mercado, Estudio Econdmico, Estudio Técnico de Factibilidad
y el diseino, se concluye que es factible el desarrollo del Dispositivo para la Evaluacion In
Situ de CH4, CO2, O2, NH3, pH y Temperatura en Sedimentos, a un bajo costo, preciso,

portable, de facil calibracion, operaciéon y de bajo consumo de energia.

El campo de aplicacion, aunque en primera instancia se planed solo para el analisis en
sedimentos, dando seguimiento a algunas sugerencias de las encuestas, se amplié su
aplicaciéon a cuerpos de agua y pruebas atmosféricas; como, por ejemplo, elaboracién de
inventarios de GEI, mediciones de gases en rellenos sanitarios, monitoreo en la

elaboracion de composta, programas de remediacidén de cuerpos de agua, entre otros.

En la fase de disefio se seleccionaron los sensores de pH, temperatura, sensores de
gases, los acondicionadores de sefales, asi como el sistema de adquisicion de datos,
todos estos de alta calidad, precision y exactitud; acorde a los analisis en semisolidos,

liquidos y gases.

La fabricacion de la sonda fue acuerdo al estudio de mecanica de sedimentos y con acero

305 resistente a la corrosion.

Los sensores de gases IRND, son mucho mas estables, precisos, exactos y tienen mucho

mayor vida que los electroquimicos.

Tomando en cuenta el costo beneficio, la medicién del H2S quedo descartada por lo
pronto por dos razones fundamentales, no pudo ser integrado al multisensor IRND por
las interferencias con el CHs4 y el NH3 y los sensores electroquimicos de gases, por los
compuestos de que estan fabricados requieren de manejo especial cuando termina su

ciclo de vida, que es muy corto, menos de dos afios.
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Las caracteristicas del equipo quedaron establecidas en base a el estudio de factibilidad,
técnico y la experimentacion: volumen de muestra de sedimentos hasta 194 mL, pH de O
a 14 = 0.01, temperatura de -15 a 60°C + 0.05 °C, CH4 de 0 a 20% V/V = 0.5%, de
concentracion, CO2 de 0 a 20% V/V £ 0.11%, de concentracién, NHs de 0 a 25 ppm, Oz
de 0 a 25% V/V = 0.01%, de concentracion.

Los productos de esta investigacion son: Solicitud de patente del sistema de extraccion
de gases (anexo 5), dos publicaciones en dos revistas indexadas, con los articulos,
“‘DEVELOPMENT OF A NOVEL NON-DISPERSIVE INFRARED MULTI SENSOR FOR
MEASUREMENT OF GASES IN SEDIMENTS” y “MEDIDOR DE VOLUMEN DE GASES
PARA BIORREACTORES” (anexos 6 y 7) y la participacion en dos congresos (anexos 8

y 9).
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Anexo 1

Encuesta a Investigadores

Equipo de Medicion in situ de CH4, CO2, Oz disuelto, NHs3, H2S, pH, conductividad y

temperatura en sedimentos en cuerpos de agua (lagunas rios, humedales, etc.)

Aplicaciones:

e Inventarios de Gases de Efecto Invernadero (GEI) en cuerpos de agua como
humedales, lagunas, rios, presas, etc.)

e Estudios de afectacion en cuerpos de agua

¢ Monitoreo en programas de remediacion de cuerpos de agua

¢ Monitoreo en el proceso de produccion de composta

Especificaciones:

O2Disuelto 0 — 50 mg/L (ppm); 0 — 600 % de saturacion

CH4 0—-100%
CO2 0-100%

NH3 0 - 1000 ppm
H2S 0 - 200 ppm
pH 0-14 pH

Conductividad | 0.1 yS —0.01 mS
Temperatura | -25° - 120°C

Precision:

O2Disuelto +1.5%

CHg4 +1.5%
CO2 1%
NHs + 5 ppm
H2S + 1 ppm
pH +0.02 pH

Conductividad | + 1.5%
Temperatura | +1°C
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Fecha y lugar:

Nombre:

Institucion o Empresa:

Cargo: _Profesor Investigador

1.- ¢ Conoce un equipo en el mercado que tenga todos estos parametros de medicion en

el mismo equipo?

2.- ;Considera util un equipo con estas capacidades de medicién?

3.- ¢ Adquiriria un equipo con estas funciones?

4.- ; Quitaria o pondria mas parametros de medicion? ¢ Cuales?

5.- Comentarios:
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Anexo 2

INFORME DE RESULTADOS

Razén Social: PROVILAB, SAA. DE C.V.
Fecha de emision : 2017-05-05
Direccion: Toluca, Edo. México  Planta de llenado: Barrientos
[ No. de folio: 17-2981

MEZCLA PRIMARIA

Componentes Incertidumbre
(mensurando) Concentracién ' expandida’ (U,
k=2
Diéxide de Carbone (CO;) 35,00 cmol/motl +1.0 %
| Metano (CH.) 50.02 ecmol/mol £1.0%
Nitrégeno (Na) g Balance ——
Datos Generales del Producto
Tipo de cilindro: | T-AL
Ne. Serie del cifindro: FF46561
No. de Lote: 040520170606
Capacidad del Cilindro: | 0.85 m”
Valvula CGA: 350
Caducidad® 24 Meses |
Presidn: 1460 psia 21°C ]

Trazabilidad a marco de pesas tipo S del Centro Nacional de Metrologia (CENAM), serie 15402540, bajo informe de
calibracion msp-ICT 0380/2016

*Aplica a partir de Ia fecha de llenado del producto indicado en e! ndmero de lote

* El valor de incertidumbre se basa en la Norma NMX-CH-140-IMNG -2002. considerando un factor de cobertura K=2 a un nivel de confianza
de 85,45 %

Esta garantia no podra  ser reproducidea en forma lotal o parcial sin la autorizacion previa del Laboratonio de Conirol de Calidad de
INFRA SA de CV. Planta Barrientos La garantia de calldad es valida para el (jos) producto(s) descrito (8) en la misma

Es responsabilidad del usuario el uso adecuado de |a informacitn aqui descrita.

AUTORIZO

Ing. Astrid Ciles Campos
Laboratorio de Control de Calidad

www.infra.com.mx
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Anexo 3

A simca /N

Numero de acreditacién N° T-29, Vigencia de acreditacién a partir de 2008-05-14
con vencimiento 2012-05-14 ,

"Acredilaciin etorgada bajo fa norma NMX-EC-17025-IMNC-2006 ISONEC 17025 2005"

INFORME DE CALIBRACION

entidad mexicana
de acreditacién a.c.

AREA DE TEMPERATURA
CALIBRACION DE TERMOMETROS DE LIQUIDO EN VIDRIO
Orden : 2317/2010 Fecha de Calibracién : 2010-10-07 Informe No.: 6110/2010 Hoja 1de 1
Fecha de Recepcion © 2010-10-08 Fecha de Emisién : 2010-10-07

Cliente : INSTITUTO TECNOLOGICO DE TOLUCA
Direccion :  AV. TECNOLOGICO S/N, COL. EX RANCHO LA VIRGEN METEPEC, EDO, DE MEXICO, C.P, 52140.

inst. Calibrado : TERMOMETRO DE LIQUIDO ENVIDRIO | Inst. Patron : TERMOMETRO DE RESISTENGIA

Marca : ERTCO

Marca : TECHNE Modelo ; PT 100
Modalo :ASTM 90C No. de Serie: 121709.7 Ident.:CAL-TR-14/16
| No de Serie : 6717 Alcance: 0 A 30 °C I |
| Al ;38 A # i : 1
| dentificacin TEg | | Alcance: -38 A419,5°C Incertidumbre: + 0,11 K
EMT.201°€C | |‘ Ultima Calibracién 2010-02-26  Calibrado por : SIMCA
- ' Inf. de Cal.:517/2010 Trazable a : CENAM
Temp. ”“—Lectﬂs del ;nstrurr‘rerl-t-(}_PaE_l Lé:-:turas del instrum_e_!;o ba_j_opfu_ega i Eror v
nominal | e Lo} e °'c
e :
| 000 000 N 0,00 0,00 0,13
10,00 | 9,99 10,03 0,04 0.13
20,00 20,00 | 20,05 | 0,05 0,13
3000 | 30,01 [ 29,99 _ | 0,02 . 0,13
Observaciones: SERVICIO EN PLANTA. INSTRUMENTO CORREGIDO POR COLUMNA EMERGENTE, TERMOMETRO DE
INMERSION PARCIAL.
EM= 005 *C

E.M. = Error méximo encontrado durante la calibracién.
E.M.T.= Error Maximo tolerade

U= Incertidumbre expandida utilizands un factor de coberiura k=2; y un nivel de confianza del 95,45 %

Es responsabilidad del usuario realizar las correcciones pertinentes al momento de hacer sus mediciones.

CAJEROS h}g.PzﬁﬁﬁgfﬂwﬁﬁlwfmﬁgﬂErﬁecﬁwmﬁﬁﬁ%ﬁ%ﬁ%?wimlama Grquilzds%rmI Ade C

CV,
Il ventas@simea,com.mx
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- \ Numero de acreditacién N° T-29. Vigencia de acreditacién a partir de 2008-05-14
entidad _mexicana con vencimiento 2012-05-14 .
de acreditacién a.c. “Actedtacidn olorgads bajo fa norma NMX-EC-1 7025-IMNC-2008 ISOAEC 170252005
AREA DE TEMPERATURA s
CALIBRACION DE TERMOMETROS DE LIQUIDO EN VIDRIO
Orden : 2317/2010 Fecha de Calibracidn : 2010-10-07 Informe No.: 6109/2010 Hoja 1 de 1
Fecha de Recepcion : 2010-10-08 Fecha de Emisitn : 2010-10-07
Cliente INSTITUTO TECNOLOGICO DE TOLUCA
Direccién : AV, TECNOLOGICO S/N, COL. EX RANCHO LA VIRGEN METEPEC, EDO. DE MEXICO, C.P, 52140,
(Inst. Calibrado : TERMOMETRO DE LIQUIDO EN VIDRIO | |'_fr'1§._Pa_1?on | TERMOMETRO DE RESISTENGIA
Marea : KESSLER | Marca: TECHNE Modelo : PT 100
o -
Viodsie B TMAICIHD No. de Serie: 121709-7 Ident :CAL-TR-14/16
|No de Serie : 509800 Alcance : 20 A 50 °C |
A fice 5.2 [ id 20,11 | -
| Identificacién : TE-6 | | lcance : -38 A 4195 °C ncertidumbre: + 0,11 K |
|
EMT.£0.1°C | | Ultima Calibracién 2010-02-26  Calibrada por: SIMCA
- Inf. de Cal.:517/2010 Trazable a : CENAM
| Temp. - __Lecturaa-da} in_SE'LFento ;a-trén .E-Te;:IIE ﬁeTHrumant; baﬁr@s-_ E_n:or_ ] U B
nominal | » | s . s
°C | C C | (o] c
o | T ; == BRI e — B
20,00 20,00 | 20,00 0,00 | 0,13
30,00 30,01 4_ 30,01 0,00 ] 0,13
4000 | 40,00 40,00 ! 0,00 ; 0,13
50,00 | 50,01 i ) 50,00 | -0,01 . 0,13
Observaciones: SERVICIO EN PLANTA. INSTRUMENTO CORR EGIDO POR COLUMNA EMERGE NTE, TERMOMETRO DE
INMERSION PARCIAL. :

EM= -0,01 ©c

E.M. = Error maximo encontrado durante la calibracién,

E.M.T.= Error Maximo tolerado

U= Incertidumbre expandida utilizando un factor de cobertura k=2; y un nivel de confianza de| 95,45 %
Es responsubilidad del usvario realizar las correcciones pertinentes al momento de hacer sus mediciones

CATEROS e B oA B e O AR S50 IR SpraChgy s

A de C.
Il ventas Simea.com.my
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Anexo 4

Soluciones patron de pH y soluciones
standard de conductividad

SOLUCIONES PATRON DE PH SOLUCIONES STANDARD DE CONDUCTIVIDAD
Nombre Descripcidn Cantidad Ref. Nombre Descripcién Cantidad Ref,
Patrones de pH certificados de acuerdo con IUPAC  Standards con certificado
Se suministran en caja hermética sellada; sin abrir, tienen una Se suministran en caja hermética sellada: d i6n de i6
duracién de conservacion garantizada de 4 afios; con certificado garantizada; con certificado; bles a iales de refi i
DKD; trazables @ materiales de referencia estindar NIST; precisid tandar NIST
10,010 pH (25°C)
pH 1,679 500 ml S11MO0 KCl1D 111,3 mS/em £0,5% 500ml  S51M001
pH 4,005 500 ml S11Mo02 KClo1 b 12,85 mSfcm £0,35% 500 mi  S51M002
pH 7,000 500ml  S11MOD04 KCl 001D 1.408 pSfem +0,5% 500 ml  S51M003
pH 10,012 500 mi S11M007 NaCl 0,05% 1.015 pSlem +0,5% S00ml S51MO004
Soluciones patron buffer Soluciones de NaCl
Listas para el analisis; con y sin identificacién por colores * 8547 mg/l 180 £10 pS/em 100 ml 2307542
pH 4,01 Rojo 500 ml 2283449 as NaCl
pH 7,00 Amarillo 500 ml 2283549 491 mafl 1.000 £10 pSfem 100 ml 1440042
pH 1001 Azul 500 mi 2283649 as NaCl
pH 4,01 Incolora 500 mi 1222349 1.000 mag/l 1.990 +20 pSfcm 100 ml 210542
pH 7,00 Incolora 500 mi 1222249 as NaCl
pH 10,00 Incolora 500 mi 1222149 10.246 ma/l 18.000 +50 uSfem 100 ml 2307442
pH 1,08 Calidad técnica, 500ml  S11MOC9 as NaCl
conforme a DIN 19267 Soluciones molares de KCIl
pH 465 Calidad técnica, 500 mi S11Mo10 KS310 12,88 mS/em 500 ml  C20C250
conforme a DIN 19267 KClog M
pH 8,23 Calidad técnica, 500ml  S1IMON K520 1,413 mSfcm 500 mi  C20C270
conforme a DIN 19367 KCloo1 M
Sobres de patron buffer de pH en polvo K5830 146,39 pSlem 500 ml 200280

Envasados individualmente, para 50 mi de solucion nueva: con y sin KCl 0,001 M
identificacién por colores *

* Patron trazable seqUn materiales de referencia estandar NIST;

pH 4,01 Rojo 50fpack 2226966 precision +0,02 pH (25°C); concentraciones adicionales, bajo solicitud.
250fpack 2226964

pH 7,00 Amarillo S0fpack 2227066
250fpack 2227064 '

pH 10,00 Azul S0/pack 2227166 - .
250fpack 2227164

Soluciones patron buffer SINGLET P

En bolsas individuales, herméticas, selladas, de 25 ml, identificadas "—"_5’.___ B s

por colores l?:‘.' 7000 2180

pH 7,00 and Amarillo + azul 2 10fpack 2769820 = e

pH 10,01

pH 4,01 and Rojo + amarillo 2 10fpack 2769920 '"_“*:r;r =S g

pH 7,00

pH 4,01 Rojo 20/pack 2770020

pH 7,00 Amarilio 20fpack 2770120

pH 10,01 Azul 20[pack 2770220 Formulados de acuerdo con los requisitos de IUPAC: Standards certifi-

cados para pH y conductividad.

& LANGE &

UNITED FOR WATER QUALITY
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Anexo 5

CENOLO
EXTRACTOR DE GASES ACELERADO - ""‘“C'om umrx;co

A E
' 'Lu 0N D.: VINCT
TERCAMBIC “Anéiﬁlgg

OBJETO DE LA INVENCION MWJJ ,.M
Wi

El Extractor de Gases para sedimentos y liquidos por ultrasonido opera con un tiempo

DESCRIPCION

Extraer gases disueltos de muestras semisélidas v liquidas para su andlisis in situ.

RESUMEN

de extraccién entre 5y 10 minutos para una muestra de hasta 500 mL, lo que permite
incrementar el nimero de analisis in sifu. reduciendo tiempo y costo, y permite
caracterizar un mayor numero de muestras, logrando resultados precisos y confiables.
Los andlisis que actualmente se practican emplean mas tiempo v generan residuos. Sus
principales campos de aplicacion son en ingenieria ambiental, industria de alimentos e

ingenieria quimica.

ANTECEDENTES
Se realizo la busqueda de informacion del Extractor de Gases Acelerado a través de un
software con alcance mundial dénde se usaron las siguientes Palabras Clave: extraccion,
gases, ultrasonido, sedimentos, muestreo in situ; los resultados fueron que no existen

coincidencias respecto a otra invencion similar.
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DEVELOPMENT OF A NOVEL NON-DISPERSIVE INFRARED MULTI SENSOR FOR
MEASUREMENT OF GASES IN SEDIMENTS

F. F de Hoyos-Vazquez', M. C. Carrefio-de Leon’. E. O. Serrano-Nuilez', N. Flores-Alamo'", M. J.
Solache Rios®

! Division de Estudios de Posgrado e Investigacion, Instituto Tecnolégico de Toluca, Av. Instituto
Tecnologico S/N, Coloma Agricola Bellavista, C.P. 52149, Metepec, Estado de México, México.

? Departamento de Quimica, Instituto Nacional de Investigaciones Nucleares, Apdo. Postal 18-1027, C.P.
11801, Cd. De México, México.

Abstract

A novel multi-sensor infrared non-dispersive (NDIR) was developed and used to measure carbon
dioxide (CO,) and methane (CH;) from niver sediments. The infrared filters were developed
considering the bandwidth (BW) and central wavelength (CWL) of the infrared spectra of gases.
Experiments were performed using sediments from the Lerma Ruiver taken during the rainy and dry
seasons in order to determine the dimensions of sensor and the gas concentration detection limuits
(SPAN). The sensor and the extraction chamber dimensions were deternuned based on the biogas
yield under the extraction by ultrasound and specific methanogenic activity (SMA), while SPAN
values were established from the results of gas concentration measured by gas chromatography. The
1deal volume of sensor obtained was 2.23 mL and SPAN values were 20% and 10% for CH, and
CO; respectively.

Keywords: Biogas, Non-Dispersive Infrared Sensor; Anaerobic Digestion; Water; Sediment
Pollution.

*Author for correspondence. E-mail: nfloresa@toluca tecnm mx (NFA)
Tel (+52)72220872 18

1 Introduction

There are three reservoirs where pollutants may be found in a water body: water, sediment and
biota. The production of greenhouse gases (GHG) in sediments of water bodies 1s affected by
several physico-chemical factors, therefore the characterization of the soil and water 15 necessary to
elucidate the mechamism of the liberation/absorption of gases, in order to evaluate the emussion of
these gases from the wetlands [1, 2, 3].

The physicochemical parameters that regulate the microbial processes and affect the production
of GHG are the presence of oxygen, temperature, redox potential of sediment (Eh). pH. availability
of carbon and mifrogen [4].

The main objective of the gas analysis 1s to determune their behaviour and production in the
sediments of a water body and relate them to its quality, in addition to deternune the enussion rates
to the environment.

Currently, there are not sensors available in the market to measure gases in sediment samples.
The objective of this work was the development of a non-dispersive infrared sensor (NDIR),
adaptable to a portable instrument for gas measurements in situ, to simplify the whole analytical
process.

A NDIR sensor 1s a spectroscopic device often used as a gas detector [5] and 1t 1s based on the
principle that gas molecules absorb discrete bands of infrared energy. This kind of sensor can be
used to deternune the gas concentration as CO, CO, and some hydrocarbons like propane and

1
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DISENO DE MULTI SENSOR PARA GEIY TOXICOS PARA EQUIPOS DE
INVESTIGACION AMBIENTAL

[DESIGN OF MULTI SENSOR FOR INVERNAL EFFECT AND TOXICS GASES FOR
ENVIRONMENT RESEARCH EQUIPMENTS)]

MLLE Félix Fernando de Hoyos Vazquez®. Dra, Maria del Carmen Carrefio de Leon. Dra. Maria del Consuelo
Hernandez Berriel y Dr. Nicolas Flores Alamo.

Av. Tecnologico s/n. Colonia Agricola Bellavista, Metepec. Edo. De México, México C.P. 52149, Tel. (52
(722) 2 08 72 00,
§Autor para correspondencia (felixdehoyos(@hotmail.com)

Palabras Clave: Infrarrojo, inventario, concentraciones

Meéxico ocupa el onceavo lugar como generador de gases de efecto invernadero (GEI), por
lo que esta obligado a entregar a la ONU inventarios de los mismos cada aiio. Actualmente
estos se calculan mediante formulas, que es util en la quema de combustibles, para la
degradacion de materia organica en humedales. rios. centros de disposicion final de RSU es
muy variable por lo que una formula no es suficiente. se deben hacer mediciones de las
concentraciones reales para el calculo de inventarios de GEI En el mercado no hay variedad
de medidores gases portatiles para el uso de investigacion ambiental, los equipos disponibles
son en su mayoria para el uso industrial. deteccion de fugas y seguridad industrial. El objetivo
de esta investigacion es diseniar un multi sensor de gases (CHs. CO». HoS y NH3s) que se
adapte a las necesidades de la investigacion ambiental, que cumpla con las caracteristicas
necesarias para determinar las concentraciones de gases, flujos. presiones, temperatura. efc.,
ya sea en cuerpos de agua o centros de disposicion final de RSU. Despues exhaustivo analisis
bibliografico, se determind que el mejor método para la medicion de gases es mediante la
Absorcion no dispersiva de luz infrarroja (en sus siglas en ingles Non Dispersive Infra Red.
NDIR). Que consiste en enviar un haz de luz infrarroja modulada a 10 Hz dentro de una
recamara de gases a un detector de IR con filtros pasa banda estrechos. al pasar la mezcla de
gases por la recamara. estos absorben la luz IR. los filtros y detectores de cada gas se
comparan con la seiial de referencia y se hacen los calculos correspondientes para la
determinacion de las concentraciones. Se analizaron las respuestas de las graficas de IR de
cada gas, para determinar las bandas de absorcion para evitar interferencia entre los gases.
teniendo resultados positivos para CHa. en la longitud de onda 3.31 pm y ancho de banda 90
pum, el CO> en la longitud de onda de 4.26 pm ancho de nada de 120 nm y el NHs. en la
longitud de onda de 10.4 pm y ancho de banda en 120 nm. los cuales quedaron integrados en
el detector de IR con cuatro celdas. una de ellas para para la banda de referencia en la longitud
de onda de 3.9 um y ancho de banda de 90 nm. el sulfuro de hidrogeno quedo fuera. debido
a que los demas gases le interfieren en todo su espectro util. este tiene que ser individual y
del tipo electroquimico. El disefio consiste en cinco partes: a) Fuente de Iuz IR Marca Micro-
Hybrid. modelo JSIR350-5-BL-C. b) recamara de gases cilindrica de 2.5 cm de diametro. 10
cm de longitud, fabricada con a aluminio y pintada de color negro mate. con dos orificios
opuestos y separados 7.5 cm uno de otro. que sirven de entrada y salida de la mezcla de gases.
c¢) filtros IR, d) Detector de IR. con cuatro sensores, maraca Micro-Hybrid. modelo
TS4X200B-A-S1.5, y ) circuitos del controlador de modulacion y acondicionamiento de
sefiales. Con el disefio de un multi sensor de gases orientado a la investigacion ambiental. se
reduce el tamano de 3 a 1. que permite disefar equipos de medicion mas compactos y ligeros,

Memonas de la Academia Nacional de Ciencias Ambientales 2017
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