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1 - Introducao

Este método € utilizado para a determinacéo de fluoreto (F) solugdes e matérias
primas em um intervalo de 0,1 a 1,0 g/L de fluoretos sollveis e se baseia na
determinacéo potenciométrica deste anion com eletrodo ion seletivo de fluoreto de
lantanio. Os potenciais eletroquimicos obtidos contra um eletrodo de referéncia de
calomelanos ou Ag/AgCl sdo comparados com curva de calibragdo obtida com padrdes
de NaF. E aplicado para qualquer equipamento potenciométrico que permite a leitura
diretaem modo mV.

A teoria envolvida neste procedimento € a mesmas utilizada nos equipamentos
que permitem as calibracdes e leituras diretas das concentracbes de fluoreto,
denominados com plon-meters ou medidores de ions especificos.

Importante salientar que a determinacdo de fluoreto por método ion seletivo
somente determina a atividade ionica do ion fluoreto e ndo sua concentracdo. Espécies
i6nicas complexadas com o anion fluoreto como SiFg ", FeFs ", NbF; ", etc..., ndo podem
ser determinadas por este método.

A determinag&o de fluoreto em meio contendo HF somente devera ser realizada
apos prévio gjuste do pH e forca idnica com a solugdo tampdo adequada, para evitar
ataque do eletrodo de referéncia, que geralmente é fabricado com vidro.

2 - Procedimento
2.1 - Curvade Calibracgao

Pesar 2,2100 g de NaF e diluir para 1000 mL com agua destilada (padréo de
1,000 g /L F ou 1000 ppm)

Diluir aliquotasde 1, 10 e 100 mL do padréo de 1000 ppm em bal 6es separados
para1000 mL com agua destilada. Respectivamente sdo estes os padrdes obtidos:
0.001, 0.010,0.100 g/L F ou1l,10e 100 ppmF.

Tomar aiquotas de 25 mL dos padrdes de 1, 10, 100 e 1000 ppm de fluoreto em
beckeres separados.
Adicionar em cadaum deles 25 mL do TISAB.

Utilizando pHmetro operando em modo mV, eletrodo ion seletivo de fluoreto e
eletrodo de referéncia de calomelanos ou Ag/AgCl obter o potencial eletroquimico em
cada um dos padrdes e registrar os valores. Importante usar agitacdo magnética durante



as leituras para melhorar as estabilizacOes e reprodutibilidades. O eletrodo de referéncia
n&o precisa ser utilizado no caso da utilizac&o de el etrodos combinados de fluoreto.

Construir uma curva de calibragéo utilizando o logaritmo das concentragdes de
fluoreto versus potencial eletroquimico (Pode-se utilizar o software Excel):

Exemplo:
Padréo (g/L) L og;o(conc.padréo) mvV
0.001 -3 58
0.010 -2 2
0.100 -1 -56
1,000 0 -109
0\\ 50
> 0
E -4 -3 -;\-1 cn 0

Equacdo linear obtida:

log10 (g/L)
y = -55.9000x - 110.1000
R®=0.9997

mV = -55,9000*og, (g/L F) -110,10

R? = 0,9997

Pelaequacdo g/L F :

Ex: Para o Padréo de 0,010 g/L F (10 ppm) obteve-se +2 mV



g/L (F) = 10119559 = 9 00992 g/L (erro de —0,82 % em relagdo ao tedrico
0.01 gL F)

2.2 - Andlise das Amostras

Adicionar 25 mL da amostra em um becker pléstico.

Adicionar 25 mL do TISAB.

Adicionar uma barra magnética pequena.

Proceder as leituras com ligeira agitacéo.

Aguardar estabilizacdo o que leva aproximadamente de 2 ou 3 minutos e
registrar o valor do potencial.

Caso as concentragdes de fluoreto sejam elevadas proceder as devidas diluicoes
e multiplicar os resultados obtidos pelos fatores de diluigbes correspondentes.

2.3- Célculo

Obter a concentrac&o do fluoreto em g/L na amostra analisada utilizando a
formula obtida pela regressdo linear no item 2.1.

Exemplo: Para uma amostra submetida a andlise, diluida 100 vezes e cujo
potencial obtido foi -5 mV.

A equacio de calibragio determinada conforme item 2.1.
mV=-55,9000*logy, (9/L F) —110,10

Pela equacio g/L F :

gL (F)= 10UmV+110)/-85,.9)

gL (F)= 10(-5+110/-55,9)

glL (F) =107

g/L (F) = 0,0132 g/L nasolugio

g/L (F) =0,0132 g/L x 100 = 1,323 g/L naamostra



3 - Anexos
3.1 - Equipamento Utilizado

plon Meter 692 Metrohm ou pHmetro equivalente que opere em modo mV e
possua resolucéo de 1 mvV

Eletrodo Referéncia de Calomelanos Metrohm 6.0702.100

Eletrodo indicador de Fluoreto Metronm 6.0502.150

pHmetro utilizado em modo mV




Eletrodos Utilizados




Apareho de Destilacdo de HF para Analise de Fluor etos | nsoluveis

-
FaEEEss e el TR

O residuo contendo o fluoreto (aproximadamente 0,5g ) € reagido com 50 mL de &cido
sulfarico 50%. A destilacéo é realizada até fumos brancos de acido sulfurico com
passagem de ar ou nitrogénio para arraste de vapores de HF.

O HF érecolhido em 100 mL de NaOH 1N e analisado em seguida com o eletrodo ion
seletivo (ISE) conforme método anterior.



