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Determinación directa de fluoruro en agua potable

	PRÁCTICA 5
	Determinación directa de fluoruro en agua potable 


Introducción
Las medidas potenciométricas directas constituyen un método rápido y cómodo para la determinación de la actividad de numerosos cationes y aniones (Na+ y K+ en alimentos y bebidas, F¯ en aguas potables y minerales, vinos, etc.). Esta técnica requiere tan sólo la medida del potencial de un electrodo indicador cuando se sumerge primero en una disolución problema y después en otra disolución que contiene una concentración conocida del analito. Si la respuesta del electrodo es específica para dicho analito, como ocurre a menudo, no se necesitan pasos preliminares de separación.
El potencial de célula,  para una disolución que contiene un analito aniónico, está relacionado con la concentración de dicho analito según la ecuación:

Ecélula =   K  +   0,059   pA

pA = -log [A]



 
n


K = constante
La constante K debe calcularse experimentalmente utilizando disoluciones del analito de concentración conocida; por tanto, el calibrado del electrodo se realiza midiendo el potencial de célula de disoluciones estándar del mismo. El calibrado se realiza,  usualmente, al mismo tiempo que se determina el problema. 
Se  ha observado que una membrana sólida con puntos catiónicos puede responder selectivamente a algunos aniones; un electrodo cristalino conocido es el de ión fluoruro. La membrana consta de un disco de un cristal de fluoruro de lantano (III) (LaF3) que ha sido dopado con fluoruro de europio (II) para mejorar su conductividad. Este electrodo es selectivo para ión fluoruro frente a otros aniones comunes, en varios órdenes de magnitud y sólo el OH¯ se presenta como un interferente serio.
La determinación del contenido de ión fluoruro en aguas de bebida y en vinos puede, por tanto, llevarse a cabo de forma sencilla a través de medidas potenciométricas directas utilizando un electrodo selectivo de iones (ISE).
Objetivos

· Aplicación de la técnica de la potenciometría directa
· Preparación de disoluciones estándar de fluoruro
· Construcción de curvas de calibración potencial de célula frente al logaritmo de la concentración.
Procedimiento experimental

Reactivos
Sólidos
NaF: Fluoruro de sodio (M =41,99 g mol-1), sustancia patrón tipo primario
Disoluciones
Disolución de Fluoruro sódico 0,05 M
TISAB: Disolución amortiguadora

	Precauciones de seguridad

· El NaF(s) es muy tóxico en contacto con la piel.


Materiales
	Vaso de precipitado de 100 mL
Frasco lavador de 500 mL
Varilla de agitación

Matraces aforados de 25, 50 y 100 mL
Probeta 25 mL
Pipeta aforada de 10 mL
	Pipeta de volumen variable 1-5 mL
Pie de bureta

Nuez

Pinza

Bureta de 25 mL



Preparación de disoluciones
 
DISOLUCIÓN  AMORTIGUADORA (TISAB)

Disuelva en 1 L de agua pura 58,5 g de NaCl; 15 mL de ácido acético glacial; 102,06 g de acetato de sodio trihidratado y 0,3 g de citrato de sodio dihidratado, compruebe que el pH queda comprendido entre 5,00-5,50. 
DISOLUCIÓN ESTÁNDAR DE FLUORURO
Pese en un vaso de precipitado limpio y seco, con una precisión de ( 0,1 mg, la masa necesaria de fluoruro de sodio
 para preparar 25 mL de disolución 0,050 M, disuelva y enrase en matraz de 25 mL.
DILUCIÓN DEL ESTÁNDAR DE ANIÓN FLUORURO 
Se prepara una disolución intermedia de fluoruro; para lo cual se sitúan 5 mL de la disolución estándar, tomados con pipeta de volumen variable, en un matraz aforado de 100 mL, enrase con agua pura hasta la marca y agite. 
Determinación
PREPARACIÓN DE LAS DISOLUCIONES PATRÓN DE FLUORURO
Se sitúan, medidos con bureta, en sendos matraces aforados de 50 mL volúmenes de  1; 2; 4; 10 y 20 mL de la dilución anterior de anión fluoruro. Seguidamente se añade a cada matraz 25 mL, medidos con probeta, de disolución amortiguadora de TISAB; enrasándose finalmente con agua destilada. Las disoluciones homogeneizadas se transfieren a frascos de polietileno convenientemente etiquetados. 
TRATAMIENTO DE LA MUESTRA PROBLEMA
Verter una muestra de 10 mL del agua a analizar, exactamente medida con pipeta de doble enrase, en un matraz aforado de 50 mL, añadir 25 mL, medidos con probeta, de disolución amortiguadora de TISAB; completar hasta la marca con agua pura, agitar y trasladar a un frasco de polietileno convenientemente etiquetado. 

Se preparan otras dos diluciones más del problema con objeto de obtener un dato promedio del mismo.

MEDIDA POTENCIOMÉTRICA
1. Se comprueba que los electrodos están conectados adecuadamente:

ESI ---------------------------------------------
conexión I.S.E.

Electrodo de referencia (ECS) ---------
conexión pequeña

2. Se enciende el potenciómetro y una vez que éste ha realizado su autochequeo, aparece la palabra “select” en la pantalla; a continuación, presione varias veces la tecla mode hasta que aparezca la palabra “volt”; seleccione, entonces, apretando enter y el aparato ya está preparado para medir.

3. Introduzca los electrodos previamente lavados con agua destilada y secos en la disolución estándar nº 1 (más diluida); mantenga en agitación constante la disolución y espere a que se estabilice la señal (ésta es estable cuando la última cifra decimal, aunque varíe, ésta permanece durante varios segundos constante); se toma nota del valor del potencial (mV) medios. Realice la misma operación con todos los estándares, de menos concentrado a más, y por último con el problema.

Construcción de las curvas de calibrado: Con los datos obtenidos represente gráficamente el potencial medido (mV) (eje y) para cada estándar frente al logaritmo de la concentración (moles/L) de anión fluoruro (eje x), presente en el estándar correspondiente. Ayudado de la curva de calibrado, determine el contenido en fluoruro de la dilución del problema.
RESULTADO DEL ANÁLISIS
Exprese el contenido de fluoruro en la muestra problema en mg L-1 ó ppm.
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� Disolución suministrada


� También puede utilizarse como alternativa la mezcla: 57 mL de ácido acético glacial; 58,5 (g) ce NaCl; 0,4 (g) de CDTA (ácido hexilen 1,3-dinitrilotetraacetato sódico) y NaOH en cantidad suficiente (aproximadamente unos 100 g) para obtener un pH entre 5,00 y 5,50.


� Desecado en estufa a 110 ºC durante dos horas; seguidamente, deje enfriar y mantenga en desecador.
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