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CETESB L5.145

_DETERMINACAO DE pH_EM AGUAS
METODO ELETROMETRICO
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INTRODUQKO

As 5guas naturais em geral tem pH compreendidolentre 4,0 e 9,0 e, na maioria
das vézes sao ligeiramente alcalinas, devido a presenca de carbonatos e bicarbo
natos. Valores diferentes podem ser latribuidos a presenca de despejos lndustHT,
ais acidos ou alcalinos.

0 pH € uma caracteristica importante das aguas de abastecimento, dada a sua in
fluéncia na coagulagao quimicagl na desinfecgao, no amolecimento de aguas e no
controle da corrosao. Nos protessos biologlcos do tratamento de esgotos, o pH
€ crftico para o desenvolvimento de microrganismos. Muitos processos quimicos
utilizados para coagular esgotos e despejos, adensar lodos ou oxidar substan
cias requerem controle do gpH. -

Ainda, pH € importante, dadaja sua relacdo com acidez e alcalinidade.

0 pH pode ser determinado colopimetricamente ou eletrometricamente. 0 método co
lorimetrico requer menos equipamento, porém & sujeito a muitas interferéncias ,

restando-se porlsso”apenasipara estimativas grosseiras. 0 método eletrométrico
€ considerado padradx

1 OBJETIVO

T~

1.1 Esta/Norma prescreve o método de determinagao de pH em amostras de  corpos
a'agua em geral4 aguas de abastecimento, dguas salinas, aguas residuarias domes
ticas e industriais.

2 DEFINICOES

2.1 Para os efeitos desta Norma §Soiad6téd§s?és~éegaiﬁtéé’déETGIQEes:

PH

€ o cologaritmo da concentragao de Tons hidrogénio de uma solugao, expressa
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T em-moles/l.

érro alcalino

€ o erro negativo de determinacao de _PH_que aparece quando a concentragao
de Tons H* € muito pequena em relagao as concentracoes dos outros cations
da amostra, principalmente do cation sodio. Esses cationsyse.difundem atra
vés da membrana do eletrodo, dificultando a migragao dos anions atfravés da
membrana. Resulta um acumulo de um potencial mais elevado, \indicando pH
mais baixo. :

0 érro alcalino também & conhecido como érro de sodiod

3 APARELHAGEM

3.1 Vidraria, materiais e equipamentos

3.1.1 Bechers, tipo pyrex, 300 ml.

3.1.2 Bechers, tipo pyrex, 50 ml, forma/alta, parayserem usados apenas na cali
bragao.

3.1.3 Pissete para agua destilada.
3.1.4 Papel macio.
3.1.5 Potenciometro, com escala expandida, leftura até a segunda casa decimal,

com compensagao para temperatura.

NOTA 1: Potencidmetro de Campé, com .as mesmas caracterlstlcas, também €
considerado padrao.

NOTA 2: Observar rigorosamentejas |nstrugoes do fabricante para instala
¢ao e manutencaoldogpotenciometro e dos eletrodos.

3.1.6 1.6 Eletrodo de vidfo e eletrodo de referencia, ou os dois eletrodos combiqi
‘dos, de baixo "érro dé sodig',

3.2 Reagentes

3.2.1 Solugao-tampao/padraoide pH 4,008 a 25°C (preparar mensalmente).

- Dissolver, 10,12 g de biftalato de potassio, KHC4H,OH, p.a., em agua des
tilada a 259¢, de condutividade inferior a 2u siemens e pH 5,6 a 6,0,
Diluir a 1000°mh em balao volumétrico, com agua destilada de iguais ca
racter{sticas. Guardar de preferéncia em frasco de polietileno. -

3.2.2 Solugdo-tamp3o padrio de pH 6,865 a 25°C (preparar mensalmente)

- Dissolver 3,388 g de fosfato monobasico de potassno, KHzPOQ, p.a., S€co

a 110° C’por 2 horas, e 3,533 ¢ de"fosfato dibasico de sodio, Na,HPO,,
p.a.,seco a" ]]gec por -2h,em agua-destilada de condutividade-inferior a

2 y siemens, recém fervida para eliminar CO, e elevar o pH a 6,7, e es
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friada para 25°C. Diluir a 1000 ml em bal3o volumétrico, com agua des
tilada de iguais caracteristicas. Guardar de preferéncia em frasco de
polietileno,

3.2.3 Solugao-tampao padrao de pH 9,180 a 25°C. (Preparar mensalmente)

- Dissolver 3,8 g de borato de sodio decahidratado, WNa,B,07910H,0, p.a.,
em agua destilada de condutividade inferior a 2 Usiemens, recém-fervi
da para eliminar CO, e elevar o pH a 6,7, e esfriada a 25°C, Diluir 3
1000 m] em balao volumétrico, com agua destilada de lguais caracterTsti
cas. Guardar de preferéncia em frasco de polietileno. -

v

3.2.4 Solugdo-tampdo padrao secundaria de pH 1,672 a 25°C (preparar mensalmente)

- Dissolver 12,61 ¢ de tetraoxalato de potassio dihidratado,
KH3C4Os .2H20, p.a., em agua destilada de condutividade inferior a 2
psiemens, recém-fervida para eliminaryC0s e elevar o pH a 6,7 e esfria
da para 25°C. Diluir a 1000 ml com agua destillada de iguais caracterls
ticas. Guardar de preferéncia em frasco de polietileno.

3.2.5 Solugdo-tampao padrao secundari@ide pH 12,454 a 25°C (preparar mensalmente)

- Submeter uma porgdo de carbonato dé calcio, CaC0O;, p.a., a ignigao_a
10000C durante | hora, em capsulalde platina. Esfriar, e hidratar o oxi
do de calcio resultante, adicionando agua destilada lentamente, com agl
tagdo e aquecimento até a ferwura. Esfriar, filtrar a suspensao por fil
tro de vidro sinterizado.de porosidade média. Secar o hidréxido de cal
cio recolhido a 1109Cfe pulverizar finamente. Agitar um excesso de pd
com agua destilada em frasco de\polietileno, e aguardar até a temperatu
ra atingir 25°C. Filltrar a mistura por vidro sinterizado de porosidade
média. Usar o filtrado como solucao-tampao.

ﬁ_ EXECUCRO DO ENSA!O

4,1 Princlpio do método

A membrana do eletrodo de vidro (Figura 1) separa dois. 1fquidos de diferentes
concentragoes de Tons H*; desenvolve-se entre os dois lados da membrana um poten
cial proporcionalpd diferenga de pH entre os dois 1Tquidos, que & medido em rela
¢ao a um potencialide referéncia (dado por um eletrodo de calomelano satyrado )
0 eletrodo degwidro e ojeletrodo de referéncia podem ser combinados num sé ele

trodo.

4,2 tinterferentes

§,2.1 0 método &, praticamente isento de interferentes, tais como cor, turbidez,
materiais coloidals, cloro livre, oxidantes, redutores ou alto conteudo de sais.

4.2.2 Oleos e graxas podem interferir, causando resposta lenta.

'4,2,3 A influéncia da temperatura da amostra no potencial do eletrodo € compen
sada no proprio aparelho.

4,24 0 “erro alcalino" que ocorre em pH superiores a 10 pode ser aﬁronimaég
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Fiqura 1 - Eletrodo de vidro

mente corrigido, consultando tabela ou_curva fornecida pelo fabricante para o da
do tipo de eletrodo,ou pode ser usadd um eletrodo chamado ''de baixo eérro alcali
. no". . ‘ - - ) . . . . - . e

4.3 Coleta de amostras ¢ N : - - )

4,3.1 A determinacao do pH deve ser, sempre que possivel, feita em campo, no
momento da coleta. ' '

4.3.2 As amostras nao afdlisadas no momento da coleEa,_s%d coletadas em frasco
plastico ou de vidro tipo pyrex, e: o volume necessario € de 200 ml, '

" 4.3.3 Amostras nao anahisadas nofmomento da coleta, podem ser preservadas - por
ate 6 horas, refrigeradas.a, 4OCL" ‘

4.,3.4 Uma vez aberto o frasco de coleta em laboratdrio o pH deve ser determina
2l : = .
do imediatamente. ‘

L., Procedimento (Instirucces gerais)

4,4,1 Calibracao do aparelho : e _

Pt —a—

L. 41,1 Deixar os eletrodos de vidro e de referéncia (ou o eletrodo combinado)
edelel ! . ¢ ) .
imersos em agua durante a noite e sempre que nao estiverem em uso.,

-4,4,1,2 Ligar o aparelho e perhitir um aquecimento de cerca de 30 minutos.
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4.4.1.3 Remover os eletrodos da agua, lava-los com agua destilada e enxuga-los
com papel macio.

4,4,1.4 Imergir os eletrodos em solucao-tampao de pH 6,865 e colocar o compen
sador na temperatura do tampao (em geral a temperatura ambiente). Agitar ligeT
ramente o tampao, cessar a agitacao, aguardar a estabilizacao e entao colocar o
ponteiro em pH 6,865, se for o caso.

4.4.1.5 Remover os eletrodos da solugao-tampao, e descartar & porcao utiliza
da. Lavar os eletrodos com agua destilada e enxugar com papel macio.

4,4.1.6 Proceder conforme 4.4.1.4 e 4.4.1.5 com Sutra solucao=tampao apropria
da, para que o pH da amostra a ser analisada seja intermediario entre os pH dos

tampoes. A diferenca entre o pH do tampao e o pH.que o aparglho indicar nao de
vera ser superior a 0,1 unidades.

NOTA 1: Quando sao feitas determinacoes de pHlocasionalmente,calibrar
o aparelho antes de cada/medida.

NOTA 2: Quando sao feitas multas medidag continuamente, calibrar o]
aparelho cada duas horas, ou'mais frequentemente se os pH das
amostras forem muito variados, Neste caso € recomendado o uso
de solucoes=-tampao dé pH proximos do pH da amostra.

£ recomendada a calibracao com duas solugoes-padrao pelo me

. . d
nos uma vez por dia, e mais que uma vez se as amostras conti
verem fluoretos ou materiais/abrasivos.

NOTA 3

e

4,4,2 Medida do pH da amostra:

4.4.2.1 Colocar cerca de 150 m! de amostra num becher, imergir os eletrodos na
mesma e colocar o compensador na temperatura da amostra ( em geral a temperatu
ra ambiente)

NOTA 1: Sempre que possivel, evitar que os eletrodos sofram choques:
térmicos ,empregando tampoes e amostras em temperaturas perl

mas
NOTA 2: Se for o caso, aguardar alguns instantes para que os _ eletro
doslentrem em equilibrio termico com a solugao, e entao pros
sequir conforme 4.4.2,2, 4.4,2,3 e 4. h.2.4,

b,4.2,2 Agitar Aigeirdiiente a amostra (com agitador magnético), cessar a  agi
tagao, aguardaria estabilizagao e fazer a leitura.

4.4.2.3 Lavar os eletrodo§ com agua destilada, e deixa-los em dgua até a
dedeled .
proxima medidalde pH.

4,4,2.4 Anotar/a_temperatura da amostra.

5 RESULTADOS

5.1 Expressao do resultado

5.1.1 0 resultado € lido diretamente no aparelho.,

5.1.2 0 resultado é expresso com uma ou com duas casas decimais.
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5.1.3 Mencionar a temperatura da amostra.

5.2 Precisao e exatidao

5.2.1 Conforme''Standard Methods for the Examination of Wat
edigao, mantendo-se o equipamento em perfelto funcioname

precisao de ¥ 0,02 unidades de pH e exatidao de % 0,05 unidac ‘ Porem,
em condicoes normais o limite de exatidao & de * 0,1 unidades.

/Anexo A
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