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· Para preparar contaminante modelo Cr(VI) 

a) 0,4 mM de K2Cr2O7  
b) 1 mM EDTA (usar el EDTA de Marta)
c) HClO₄

Procedimiento para preparar 100 mL de solución:

· Pesar 0,0292 g de EDTA.
· Pesar 0,0118 g de K2Cr2O7 y reservar.
· Disolver el EDTA con 50 mL agua desmineralizada en un vaso de precipitado.
· Colocar el vaso en ultrasonido por al menos 15 minutos con el baño de agua caliente (~70º C).
· Retirar el vaso del ultrasonido cuando se haya disuelto el EDTA en su totalidad.
· Agregar el K2Cr2O7 y agitar con agitador magnético (colocar buzo).
· Llevar el volumen de la solución lo más próximo al volumen final (100 mL).
· Encender el pHmetro y asegurarse que esté calibrado. 
· Enjuagar el electrodo con agua destilada antes de utilizar. 
· Ajustar el pH de la solución a 2 con HClO₄ agregando de a gotas con una micropipeta (se debe considerar que el pH varía con la temperatura y cómo disolvimos el EDTA con baño de agua caliente, la solución suele tener la temperatura un poco elevada, es por ello se debe medir el pH con la temperatura cercana a la temperatura ambiente para tener una lectura correcta)
· Trasvasar la solución con pH ajustado a un matraz aforado de 100 mL y enrazar con agua desmineralizada a volumen final.  

· Para poner en marcha el equipo de FH. 

Antes de empezar, se deben preparar las gradillas con tubos de ensayos rotulados en función del tiempo de muestra que se va a tomar y conteniendo 3 ml de agua desmineralizada. Además, tener un recipiente con los tips limpios de la micropipeta de 100 µL que se utilizará para tomar las muestras y un recipiente para descartar los tips usados. 

· Colocar la bandeja de vidrio en la posición marcada en las ménsulas. 
· Agregar agua desmineralizada a la bandeja de vidrio hasta alcanzar la marca de la fuente a los 2 cm. Se debe tener mucho cuidado de no mover el reflector mientras de carga el agua. 
· Colocar los vidrios en la base del multiagitador y retirar los 6 reactores (vasos de precipitado) 
· Encender el multiagitador en la posición 2. 
· Encender lo ventiladores. 
· Encender la lampara y dejar estabilizar por 10 minutos. 
· Medir con el radiómetro la intensidad de luz inicial a 365 nm en las 6 posiciones del multiagitador y en el centro. SE DEBE SACAR LA PLANCHA METALICA DE LAS CERCANIAS PARA REALIZAR LA MEDICIÓN (interfiere con la medición). 
· En la isla o mesada, fuera de la luz UV, colocar los buzos en cada reactor. 
· Colocar los fotocatalizadores en cada reactor, posicionando el lado del corte de la probeta opuesta al buso. Siempre debe haber un reactor de fotolisis (ausencia de fotocatalizador). 
· Registrar la posición de cada fotocatalizador, identificando al mismo. 
· Agregar 10mL (medir con tubo falcon) de la solución de contaminante modelo JUSTO ANTES DE POSICIONAR LOS REACTORES EN EL MULTIAGITADOR (NO ANTES).
· Colocar los reactores en las posiciones del agitador magnético impidiendo el paso de la luz con la plancha metálica.
· Tapar los reactores con la plancha metálica, dejar en oscuridad y agitación 
por 10 minutos hasta que alcance el equilibrio de adsorción. 
· Tomar 50 µL de cada reactor en oscuridad (muestra en tiempo cero). Se toman 2 muestras de en t=0 por reactor, con tips diferentes, y se colocan en tubos de ensayo que contienen 3 mL de agua desmineralizada y rotulados según corresponda.
·  Sacar plancha metálica e iniciar el cronometro. 
· Tomar la muestra en cada tiempo programado, para ello se debe disponer de una gradilla con los tubos de ensayo rotulados en cada tiempo correspondiente conteniendo los 3 mL de agua y tips limpios (uno para cada muestra), próximo al sector de toma de muestras.  
· Se debe tomar la muestra siempre en el mismo lugar, se recomienda hacerlo cerca del buso. 
· Finalizado el tiempo de irradiación, retirar los reactores del multiagitador y medir la irradiancia final en las 6 posiciones y en el centro. 
· Apagar la lampara, ventiladores y agitador. 

· Mediciones de absorbancia de Cr(VI) por el método de la difenilcarbacida a 540 nm. 

· Preparar difenilcarbacida: 0,0625 g de DFC en 25 mL de acetona
· Preparar ácido fosfórico: H3PO4 (1:1); 50 mL de acido + 50 mL de agua desmineralizada. 
Antes de iniciar las mediciones, colocar un papel sobre el sector donde se realizarán las mediciones junto con un vaso de precipitado para descartes, una piseta llena de agua desmineralizada y trozos de papel limpio para secar las cubetas. 
· Agregar 100 µL de DFC en cada tubo de ensayo que contiene la muestra diluida en agua. 
· Agregar 200 µL de acido fosfórico. 
· Tapar el tubo de ensayo y homogenizar. 
· Dejar reaccionar por al menos 20 minutos antes de medir. 
· Encender el espectrofotómetro y fijar los parámetros necesarios para medir absorbancia a 540 nm. (Ver protocolo espectrofotómetro)
· Realizar línea de base en el espectro con agua desmineralizada en ambas cubetas plásticas de volumen reducido. 
· Para iniciar la medición, retirar la cubeta ubicada en el frente del espectro, sacar el agua.
· Purgar una vez la cubeta con la muestra a medir. 
· Cargar nuevamente la cubeta con la misma muestra para medir, asegurarse de que la cubeta esté seca y libre de burbujas. 
· Colocar la cubeta con la muestra en el espectrofotómetro 
· Registrar la lectura de absorbancia a 540 nm. 
· Retirar la cubeta con muestra, descartar la muestra en el vaso de precipitado para descartes. 
· Limpiar la cubeta 3 veces con la piseta de agua desmineralizada. 
· Purgar la cubeta una vez con la nueva muestra a medir y volver a la llenarla con la misma muestra y repetir los pasos anteriores hasta medir todas las muestras.  

 
