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PREFACIO

La Comision Nacional del Agua (CNA), 6rgano desconcentrado de la Secretaria de Medio Ambiente y Recursos
Naturales (Semarnat), tiene la atribucion de administrar y custodiar las aguas nacionales y sus bienes publicos
inherentes. Como parte de la estrategia de la CNA para preservar la calidad de las aguas nacionales, la Subdireccion
General de Administracion del Agua, en colaboracién con el Instituto Mexicano de Tecnologia del Agua (IMTA), edita
la segunda parte del “Paquete Autodidactico en Materia de Normas Técnicas Relacionadas con [a Inspeccion y
Verificacion” (Serie Naranja).

Esta segunda parte consta de ocho unidades didacticas que se elaboraron con la finalidad de presentar, de una
forma sencilla y agradable para el lector, cada una de las normas relacionadas con la inspeccion y verificacion. Al
igual que dar a conocer las bases legales en las que se sustentan las Normas Oficiales Mexicanas (NOM) y las
Normas Mexicanas (NMX) relacionadas con el sector hidraulico, su origen, fundamento y aplicacién dentro de los
procedimientos que implican una visita de inspeccion.

El cumplimiento de la NOM es fundamental, ya que su propésito radica en establecer las especificaciones que deben
cumplir los productos y procesos que puedan constituir un riesgo para la integridad y la salud humana, también
un riesgo para las diferentes especies animales, vegetales y para el medio ambiente en general, asi como para la
preservacion de los recursos naturales.

En las ocho unidades didacticas se desarrollaron tres puntos especificamente, que son: antecedentes, aplicacion y
analisis especifico.

La unidad didactica 9 corresponde a una norma relacionada con el muestreo de aguas residuales.

Las unidades didacticas 10, 11 y 12 estan relacionadas con normas referentes a las determinaciones de los
parametros de campo (pH, temperatura y materia flotante, respectivamente).

La unidad didactica 13 esta relacionada con el muestreo en cuerpos receptores.

En las unidades didacticas 14, 15y 16 se habla de los requisitos sanitarios, muestreo, vigilancia y evaluacion de los
sistemas de abastecimiento de agua publicos y privados.

Cada unidad didactica cuenta con una presentacion en disco compacto para PC (CD ROM), que resalta los aspectos
mas importantes sefialados en el texto, y se apoya en fotografias e ilustraciones adicionales que refuerzan los
conceptos planteados.




UNIDAD DIDACTICA PARA LA APLICACION DE LA NMX-AA-008-SCFI-2000,
ANALISIS DE AGUA-DETERMINACION DE pH-METODO DE PRUEBA

¢(PARA QUIEN?

Esta unidad didactica se dirige al
personal que forma parte de las
brigadas de inspeccion y verifi-
cacion, quienes se encargan del
muestreo de las descargas de los
responsables en aguas nacionales
propiedad nacional y/o de bienes
publicos inherentes.
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¢(PARA QUE?

Esta unidad didactica se elaboré
para proporcionar al inspector el
¢eobmo?, jcuando? y ¢ por que? se
creé esta norma y dar a conocer
quién la aplica y a quién aplica.

EVALUA SI SABES

¢Para qué tipo de aguas se aplica
el método de determinacion de pH
de esta norma?

¢Cuantas disoluciones patrén
deben emplearse para calibrar un
sistema de medicidon del pH?

Si el pH esperado en un agua
residual es de 8, y se tienen dis-
ponibles disoluciones patréon de
pH 7 y pH 4 Gnicamente. ;Puede
procederse a calibrar el sistema
con apego a la norma?

¢Por qué no debe limpiarse el
electrodo de vidrio con papel?
¢ Cdmo debe limpiarse el electrodo
entre cada determinacién?




INTRODUCCION

El pH es un parametro elemen-
tal de disoluciones con una gran
variedad de aplicaciones; es un
indicador global de la calidad del
agua, ya sea natural, potable, resi-
dual o como grado reactivo.

El pH es un parametro para la ca-
racterizacion fundamental de una
disolucién que permite determinar
tendencia de acidez o alcalinidad
y requiere determinarse en casi
cualquier laboratorio, industria,
hospital, centro de control de
agua, etcétera; e incluso, puede
ser un parametro critico que ayu-
de a controlar un proceso en la in-
dustria alimenticia del que depen-
da la calidad de un producto, o el
parametro que proporcione bases
para establecer un tratamiento en
cosmetologia. Asimismao, se con-
sidera un parametro importante
para determinar el nivel de corro-
sion de las aguas residuales.

En la antigiedad se manejaba
que la acidez se impartia por el
vinagre, o jugo de citricos como el
limén, mientras que la alcalinidad
caracterizaba a la lgjia.

Qué quiere decir pH ?

La p minuscula en pH, es un operador que significa el logaritmo negativo, base 10; o sea
-log,, de H.

Y la H mayUscula, significa la concentracion del ion hidrogeno o [H*]. Considerando que en
el agua se presenta disociacion existiendo iones [H*] y [OH]: p=-log,,

¢ Por qué es requerido expresar [H*] como el logaritmo negativo?
El valor numérico de la concentracion de ion hidrogeno [H*] requiere expresarse, en términos

quimicos, en fracciones muy pequefias, por ejemplo: 1/10 000 000, por lo que resulta mas
practico manejar expresiones en una escala diferente (logaritmica)

Es decir, el pH es un indicador de la poblacion de iones [H*] en una disolucion acuosa. O en
forma mas simple, es el grado de acidez o alcalinidad relativa a la ionizacion del agua

pH=-log10 o

Donde o es la actividad de las especies. (ver glosario)

Los logaritmos son nimeros, que se descubrieron para facilitar la solucién de los problemas
aritmeticos y geometricos, a través de esto se evitan todas las complejas muiltiplicaciones
y divisiones transformandolo a algo completamente simple a traveés de la substitucion de la
multiplicacion por la adicion y la division por la substraccion” Henry Briggs.

- Ejemplo de calculo del pH

a) ¢Cual es el pH de una disolucién de acido clorhidrico (HCI) 0,004 mo-
lar? (ver glosario)

Es decir: 4,0 x 10°° M (en donde M = molar, cantidad de moles por litro de
disolucién)

Considerando que la concentracién de [H*] es 4,0 x 103° [H']=[4,0 x 1039]




Para expresar todos los digitos en
términos de exponentes de 10, por
medio de una calculadora, puede
obtenerse que: 0,60 es el logarit-
mo de 4,0 6 sea el exponente al
que se requiere elevar el nimero
10, la base, para que resulte 4,0.
Asi: 4,0 = 10%°8, y al substituir en
la formula de definicion del pH se
tiene:

pH = -log [H*] = -log [10°¢x 10®] =
-log [1024]

oseaqueelpH=24

b) ¢Cual es la concentracion del
ion hidrégeno de una disolu-
cion a pH 6,77

Con base en la definicién: pH = -
log[H']=6,70 log[H]=-6,7

osea [H']=10%7 =10%x 107°
porque [-7,0+0,3]=[-6,7]

Si10°% =2,0, entonces: [H'] =
2,0 x 107° = 0,0000002 M

c) Considerando que el agua
pura se disocia @ 298 K (25
°C), para proporcionar una di-
solucién con concentracion del
ion hidrogeno [H*] de 107 M;
asi como una concentracion de
107 M del ion hidroxilo [OH].

pH agua pura = -log [H*]=log 107 =7

6 [H*]=10-PH

- Representacion numérica

del pH

El pH del agua |

neutralidad. Va

Debe tenerse en cuenta que otros
factores caracteristicos de la di-
solucion afectan la determinacion
del pH, al afectar al coeficiente de

actividad del hidrégeno (YH+).
entre ellos:

* Temperatura (t)

* Fuerza iénica (1)

* densidad del disolvente (8)

Por lo que destaca el hecho de que
el valor del pH de una disolucion,
es valido solo a una temperatura
particular, una fuerza idnica y un
disolvente dado. No es posible
extrapolar un valor de pH a una
temperatura y dilucién a cualquier
otra temperatura y dilucién.

Efectos debido a estos factores,
influyen en la actividad, es ddecir
en la acidez de una disolucion
basada en su concentracion vy
valencias.

En una disolucion idel, no hay
interaccion entre las moléculas
en disolucién y la concentracion
real, existe una cierta interaccion
entre las moléculas resultando
en una disminuidad activa de las
moléculas y la disolucion se com-
porta como si la concentracién de
las especies disueltas fuera me-
nor de lo que en realidad es. Por
ello, la medicion del pH de aguas
muy diluidas, muy concentradas
o con presencia significante de
disolventes organicos puede pre-



sentar inestabilidad; agua pluvial,
salmueras.

Literatura adicional:

Fundamentos de Fisicoquimica,
S.H. Prutton, C. F. Maron, Limusa.

Fisicoquica, Gilbert W. Castelan,
Adison Wesley Iberoamericana 32
Edicion.

American Society for testing and
Materials. Annual book of Stan-
dars 1994. Determinacion de pH
en el agua. Método ASTM D 1293-
84, 1990.

1. ANTECEDENTES

1.1 Reglamentacion existente
con anterioridad sobre el
procedimiento de determina-
cion de materia pH en aguas

residuales

En 1973, la entonces Secretaria
de Recursos Hidraulicos (SRH)
instaur6, por primera vez, un pro-
grama de prevencion y control
de la contaminacion de los cuer-
pos receptores generada por las
descargas de aguas residuales
municipales e industriales. Donde

es considerado el potencial hidro-

geno (pH) como un parametro de

control, este programa consistié
en tres etapas:

1 Registro obligatorio ante las
autoridades por parte de los
responsables de la emisién de
aguas residuales municipales
e industriales.

no cumpliera con los valores
indicados en la tabla 1. El infor-
me debia contener los planes
y acciones para el tratamiento
del agua.

Por lo que se hace necesario
normar cada uno de estos para-
metros para su validacion, y hacer
referencia de éstos en las con-
secuentes normas emitidas, en
relacién con el control de calidad
del agua.

2 Presentacion, ante la SRH, de
un informe preliminar de inge-
nieria cuando el agua residual

Vg, —ar INDUSTRIA
== 7 METALURGKA

Tabla 1. Parametros y sus valores maximos permisibles.

, Parametros . 1 Concentracion maxima
| Sélidos sedimentables | 1.0 mL/L
Grasas y aceites ,r 70 mg/L
— = | — = —
| : Ninguna que pueda ser retenida por una malla
MAIBHRRINS de 3 mm de claro libre cuadrado
Temperatura 35°C

— : — - — —

Potencial de pH 4.5-10.0

9



3. Elaboracién, por parte de la
SRH, de los estudios de clasifi-
cacion de los cuerpos de agua
del pais y el establecimiento
de los criterios de calidad de
los mismos, sobre los cuales
las autoridades deberian fijar
las condiciones particulares de
descarga.

El método de determinacion de
pH, se establece como Norma Ofi-
cial Mexicana el 25 de septiembre
de 1973, publicandose en el Diario
Oficial de la Federacién (DOF) el
3 de octubre de ese mismo afio,
como Determinacién del valor del
pH en las aguas residuales, DGN-
AA-8-1973.

Posteriormente, el 3 de marzo de
1980, se aprueba una modifica-
cion de esta norma y a su nomen-
clatura, publicandose en el DOF,
el 25 de marzo de 1980, como:
NMX-AA-8-1980, Aguas — Deter-
minacion del pH.

Esta norma fue revisada en el
2000, y el 18 de diciembre de ese
mismo afo, en el DOF se da a
conocer por la Direccidon General
de Normas, como: NMX-AA-008-
SCFI-2000, Analisis de agua—De-

terminacion de pH —Método de
prueba.

La diferencia entre la norma pu-
blicada en 1973 y las de 1980 y

2000, es basicamente de conte-
nido, siendo mas completa la del
2000, como se puede ver en la
tabla 2.

Tabla 2.Comparacion del contenido entre la Norma Mexicana de determinacion de

pH de 1973, 1980 y 2000.

1973 1980 2000
1. Aleance 4 Objetivo y campo 0. Introduccion
2. Fundamento de aplicacion 1. Sﬁi;;gg campo de
3 Definiciones 2. Referencia 2 Reforencias
4. Aparatos y 3. Fundamento 3 Prmmplcl)
equipos 4 Definiciones 4. Definiciones
= -ETepamtiin 5. Preparacion 5 Reactivos y patrones
de soluciones de soluciones 6. Materiales ‘
patron patron para la ?' Equipo
6 Procedimiento calibracion 8. R cién
7. Interpretacion 6. Aparatosy p;ic;ica“c%n' ’
8. Apéndice
P equipo almacenamiento de
. 7 Muestreo y muestras
Tabla 1 Preparac‘mn de almacenamiento 9 Control de calidad
disoluciones patrén 8 Interferencias 10. Calibracion
. Procadimiento 11. Procedimiento
10. Calculos y 12 Calculos
resultagos 13 Interferencia
11. Precision del 14. Seguridad
e : 15 Manejo de residuos
12. Observaciones 16. Bibliografia
13' B'b,"c’glr.aﬂa 17. Concordancia con
4. Apendice normas internacionales
15. Concordancia
f:c;n normasl Tabla 1. Valores de pH
NEEGONEES de disoluciones patron
v operacionales
g.ab'f’ 1P sparacion @€ | Tabla 2. Valores de In(10)RT/F
TISCT ”;'DGEf‘ pe a6 vl en funcién de la temperatura
abla 2, Valores de p Apéndice informativo




AUTOEVALUACION 1

a)
b)

a)
b)
c)

b)

El método de determinacion
de pH se establece como
Norma Oficial Mexicana el:
31 de enero de 1973.

25 de septiembre de 1973.
25 de septiembre de 1980.

En 1980, se aprueba una
modificacion a su nomen-
clatura y se publica en el
Diario Oficial dela Federa-
cién como:

DGN-AA.-8.

NMX-AA-8.
NMX-AA-008-SCFI.

Las diferencias entre la nor-
ma de 1973, y las de 1980
y 2000, es basicamente de
contenido.

Verdadero.

Falso.




2 APLICACION

El objetivo y campo de aplicacién
de esta norma, es establecer el
método de prueba para determinar
el pH en aguas naturales residua-
les y tratadas.

Entendiéndose como agua natu-
ral: el agua cruda, subterranea,
de lluvia, de tormenta y super-
ficial, y como aguas residuales
aquellas de composicion variada
provenientes de las descargas
de usos municipales, industriales,
comerciales, agricolas, pecuarias,
domeésticos y similares, asi como
la mezcla de ellas.

La aplicacién de la norma NMX-
AA-008-SCFI, motivo de esta
unidad, implica observar la confor-
midad de los parametros estable-
cidos en los siguientes incisos:

3 Principio
4 Definiciones
5 Reactivos y patrones
6 Materiales
7 Equipo
8 Recoleccion, preservaciony
almacenamiento
de muestras
9 Control de calidad
10 Calibracion

especificos que deben aplicarse
para la conformidad de la norma.

La tabla 3 comprende el resumen
de los parametros y aspectos

Tabla 3. Conceptos, condiciones y especificaciones para aplicacion de la norma:
NMX-AA-008-SCFI-2000.

" Nom. ] Cc-)ncepto (Inciso NMX) [ Especificacion, condicion

_—

Emplear al menos dos disoluciones de pH amertiguadores o"buffers”, [
| uno mayor y otro menor de pH esperado del agua problema

— - 1

1 \ Disoluciones patrdn (3)

| .
£ Fisnctivasy patrates (5) Toda reactivo grado analitico y disoluciones amortiguadoras comerciales

+0,01 unidades de pH. Agua para preparar disoluciones y enjuague con:
Conductividad < 5,0 pSfem** @ 25°CypHentre 50y 8,0 *

I
—p—— - e ——

3 Materiales (6) Recomendable eficiencia electromotriz del electrodo de vidrio p > 95 % |
| 3

Capacidad para medir en un intervalo de pH entre 2 - 12

Electrodo de referencia externo: Calomel KCI 3,5 M o saturado o
Ag/AgCl / disolucion de KCI = 1,0 M

Material volumétrico clase "A” con certificado o calibrado

Termémetro con apego a especificaciones segln NMX-AA-007-SCFI
Conductimetro +1uSiem o error < 1%
4 l Equipo (7) Potencidmetro de laboratorio o portatil con: |
Error y resolucién € 0,02 unidades de pH |
Compensacion temperatura, manual o automatica, dentro del intervalo
atil
Correccion de |a pendiente de la curva.
Agitador electromagnético, para determinaciones en laboratorio

Recoleccion: (8)

w

Tomar volumen > 100,0 mL en recipiente limpio de polietieno o de
vidrio;

Preservacién y
almacenamiento

Registrar la temperatura del agua en el punto de muestreo;
Usar recipiente de vidrio borosilicato limpio, con proteccion a la luz; ‘

(para determinaciones de pH

en laboratorio distante): Tomar un volumen minimo de100,0 mL;

Llenar completamente el recipiente con la muestra de agua, libre de‘

aire;
No afiadir aditivo alguno,

| Trasladar @ 277 K (4,0 °C) en un lapso menor a dos horas;

| ‘ Determinar el pH en laboratorio a la temperatura del punto de muestreo

12



' Control de calidad (CC) formal.
' Nombre y titulo de cada analista
| Nombre y titulo de responsable de CC, quien verificd los anélisis
Bitacoras manuscritas del analista y equipo, conteniendo:
+ |dentificacion de la muestra
Fecha del andlisis
Procedimiento cronologico utilizado
Cantidad de muestra utilizada
Nimero de muestras de CC analizadas
Trazabilidad de las calibraciones de los instrumentos de medi-
clon
+ Evidencia de la aceptacién o rechazo de resultados
+ |nformacion original generada por los equipos
Material volumétrico (9.3) - Verificar calibracion

6 Control de calidad (9 1)
| Registros

NEEE———

7 | Calibracion (10)

Utilizar dos disoluciones patron (P,) y (P,) tales gue una sea menor y
otra mayor que el valor del pH esperado; entre pH 2,0y 12,0.

que la diferencia entre las disoluciones patrdn esté entre 2 y 3 unidades
de pH

La temperatura de los patrones (P,) y (P,) no varie + 2 °C de la tempe-
| ratura del agua problema

* disoluciones amortiguadoras o "buffer” (ver glosario)
* uS = micro Siemen, unidad de conductancia eléctrica; NOM-008-SCFI-2002

La determinacion de con-
ductividad electrolitica debe
apegarse a la norma mexica-
na NMX-AA-093-SCFl, que
indica de se debe operar un

2.1 Programa de calidad para -
el desarrollo de este
método de prueba

El sistema de control de calidad
(CC) que se implante, debe ser tal
que permita a un evaluador exter-
no reconstruir cada determinacion
mediante el seguimiento de la
informacién, desde la toma de la
muestra, hasta el resultado final.

Por lo que es importante observar
los siguientes aspectos que indica
la norma:

programa de control de calidad
formal para esta determina-
cion, si se lleva a cabo.

- Laslecturas de la balanza ana-
litica utilizada para efectuar
las pesadas de los reactivos
deben ser trazables a los pa-
trones del Centro Nacional de
Metrologia.

- La aplicacion estricta de la
norma implica que al incorpo-
rar material volumétrico nuevo
debe verificarse la calibracion,
tomando una muestra repre-
sentativa del lote.

Es necesario documentar el pro-
cedimiento, revisado y autorizado,
manteniendo versiones vigentes.
El establecer un CC formal implica
crear y mantener los siguientes
puntos:

* Registros

- Documentacion del material y
equipo utilizado:

Certificado de las disoluciones patran, comprendiendo la vigencia, expedido por un ente |

de certificacion reconocido nacionalmente

Certificados de competencia y capacitacion de los analistas.

Especificaciones de los electrodos.

Certificado de calibracion de termémetro o medidor de temperatura integrado.
Certificado de la calidad del agua destilada o deionizada que se utilice.
Certificado de calibracién de balanzas y masas empleadas en determinaciones

gravimétricas asociadas.

Certificado de calibracién de disoluciones patron para determinacién de la conductividad

eléctrica.

Registros de calibracién o verificacidén del material volumétrico.
Informacién técnica y manuales del fabricante de electrodos,

disoluciones

potenciémetro y

13



- Bitacoras y formatos del muestreo, analisis y equipo, conteniendo al

menos:

® g 8 8 % 8 " 0 B B 8 8w

. Especificaciones

Integrar la especificacion técnica
del sistema, con lo que es factible
validar las determinaciones reali-
zadas, ejemplo: cuando se emplea
la compensacion de temperatura.
Con base en ello es recomendable
recopilary mantener un registro con
las especificaciones siguientes:

Potenciometro
Exactitud, e.g. £0,02 unidades de pH
Resolucién, > 0,02 unidades de pH
Intervalo de medicién, e.g. -1,00-15,00 &
0,00-14,00
Exactitud de la temperatura, e.g. £0,3°C
Compensacion de temperatura, automatica
o manual, intervalo de compensacién
Reconocimiento de patrones, e.g. 3
Puntos de calibracion, e.g. 5
Tipo: laboratorio o portatil |
Capacidad de almacenamiento de datos
Alimentacion a linea de energia eléctrica:
e.g. 115V A, Hz
Alimentacion por baterias,
Duracion de la bateria
Tipo de bateria
Marca
Modelo |

able de CC, quien
la determi

nentos de medicion

2rificd los analisis
on corresponda a una inspeccion,; asi

* Almacenamiento.

- Disoluciones: Con respecto a
las disoluciones patrén el procedi-
miento de control de calidad debe
comprender el almacenamiento
adecuado de patrones para man-
tener su integridad. Mantener
cerrados los recipientes, libres
de contaminacion, almacenados
verticalmente, a una temperatura
inferior a 298 K (25 °C) y prefe-
rentemente al abrigo de la luz.
Considerando que tipicamente
las disoluciones comerciales po-
seen una vida util de un afio y las
condiciones del sitio de almacena-
miento pueden provocar deterioro.
Una practica simple es recubrir los
recipientes con pelicula de PVC o
encerada, como barrera protecto-
ra de contaminacién.

- Electrodos: El electrodo se
debe almacenar previa limpieza
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luego de su uso en disolucion de
llenado para su o6ptima conser-
vacion, empleando su capuchon.
Esta practica mantendra listo el
electrodo y su respuesta sera
rapida, prolongando la vida dutil.
Almacenar el electrodo inmerso
en agua destilada no es recomen-
dable, debido a que provoca que la
disolucién de llenado se diluya y la
respuesta sea lenta. La conserva-
cion de los electrodos cuando no
estén en uso debe ser conforme
a las indicaciones del fabricante,
o dentro de una disolucion de aci-
do clorhidrico 0,0001 M, o en una
disolucion de 1,0 mL de disolucion
de biftalato de potasio (KHC,H,O,)
en 100,0 mL agua. Los electrodos
de vidrio combinados deben con-
servarse en una disolucién de clo-
ruro de potasio (KCI) mayor o igual
a 3,5 M y 5% de disolucién amorti-
guadora o “buffer” de KHC H,O,.

*

PVC: Policloruro de vinilo (Vitafim®)
como barrerra a la humedad y gases
Parafilm M® pelicula termoplastica flexi-
ble para uso de laboratorio, resistente
a permeacion de O, CO,, humedad y
quimicos.

* Definir procedimientos

El control de calidad para la
determinacion de pH involucra

implantar procedimientos y bue-



nas practicas de laboratorio para
lograr determinaciones confiables,
en |os siguientes aspectos:

* La integridad del equipo es
la practica mas importante
para contar con infraestruc-
tura confiable, e.g.: evitar
el uso de pipetas despun-
tadas.

* Los electrodos son los com-
ponentes mas delicados por
lo que requiere de un cuida-
do adecuado, lo que redun-
da en una vida util mas larga
con funcionamiento éptimo,
e.g.: evitar golpear el poten-
ciometro o los electrodos.

* Inspeccion de electrodos

La verificacion de estado im-
plica inspeccionar el electrodo
semanalmente, si se emplea
rutinariamente. Localizar fisuras,
ralladuras o depésitos salinos. Si
la respuesta es lenta o presenta
cierta tendencia requiere limpieza
conforme a las recomendaciones
del fabricante.

En electrodos rellenables, debe
verificarse que se mantenga lle-
no; llenar al menos 3 cm del nivel

de la muestra y asegurar que el
tapon del orificio de llenado este
colocado correctamente durante
el almacenamiento.

¢ Limpieza de electrodos

Aunque la limpieza es elemental,
cabe mencionar que el exceso de
limpieza acorta la vida del elec-
trodo. El bulbo de vidrio no debe
limpiarse mecanicamente, e.g.:
con papel o toalla desechables. Ya
que debe evitarse que se transfie-
ra carga estatica, lo que afecta la
respuesta y el desplazamiento de
la sefial; estabilizacién lenta. Los
electrodos deben enjuagarse en-
tre cada determinacién para evitar
contaminacion.

Una limpieza general puede con-
sistir de remojo en &acido clorhi-
drico (HCI) o acido nitrico (HNO,)
0,1M, por espacio de media hora.
Una segunda alternativa de pro-
cedimiento de limpieza es remojar
en una disolucién caliente de blan-
gueador doméstico en una con-
centracion de 1:10, en 0,1-0,5% de
detergente liquido, agitando por un
lapso de 15 minutos.

Para remocién de depoésitos inor-
ganicos y de proteina, remojar en
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una disolucion de acido etilendia-
mino tetracético (EDTA)* 0,1 M o
una enzima como pepsinaal 1,0 %
en acido clorhidrico (HCI) 0,1 M,
respectivamente, por un lapso de
15 min. Para remociéon de grasa
y aceite, enjuagar con detergente
liquido o metanol (CH,OH).

Posterior a una limpieza general,
comprendiendo el vaciado de la
disolucion de llenado, es reco-
mendable remojar en disolucion
de almacenamiento por un lapso
de una hora.

Se debe mantener limpio el po-
tenciometro, evitar salpicaduras o
exposicion innecesaria al polvo o
radiacion solar; cubrir con pelicula
de PVC sino se utilizara por varios
dias.

Se debe contar con un procedi-
miento para limpieza de material
volumétrico y recipientes para
muestreo o almacenamiento de
muestras, que asegure nula inter-
ferencia con las determinaciones
de pH. La limpieza del material es
muy importante especialmente en
la calibracién.

*EDTA: acido etilendiamino tetracético
(HOCOCH,) ,NCH,CH,N(CH,COOH) ,.
CAS: 60-00-4



* Procedimiento para determi-
nacion de pH

- Consideraciones importantes

Efecto de la temperatura: La
norma enfatiza un estricto con-
trol en la temperatura, ya que
ésta presenta un impacto sobre
la exactitud de la medicion del pH.
Un efecto sobre el electrodo afec-
ta el potencial del electrodo y pue-
de cambiar la actividad del ion H*
de una muestra. El problema del
potencial del electrodo se resuelve
si la temperatura de la muestra es
igual a la del electrodo. Aspecto
que se corrige automaticamente
por un sistema compensador o
manualmente, ajustando el control
correspondiente.

La magnitud del error es del orden
de —0,003 pH/°C/unidad de pH del
pH 7,0

Un ejemplo del uso de esta correc-
cion podria ser el siguiente:

Si el electrodo se calibra @ 25,0
°Cy @ pH = 7,0 y al determinar
el pH de la muestra, la cual se en-
cuentra dos grados mas fria que la
temperatura a la que se realizo la

calibracidn, se obtiene una lectura
de pH=4,0@ 23,0 °C, el error por
el cambio de la temperatura puede
determinarse considerando:

El factor de correccion [-0,003]
pH/°C/unidad de pH del pH 7,0
Diferencia de temperatura: [25 °C
-23°C]=2,0°C

Diferencia de unidades del pH
70 =70 -4,0 1= 3,0 unidades
de pH

Error por temperatura = —0,003 x
2,0 x 3,0 = -0,018 unidades de pH

Un segundo efecto es sobre la
disolucion patron, para la calibra-
cion, ya que las muestras no cam-

bian en la misma proporcién. Por
ello, la variacion del pH contra la
temperatura debe ser determinada
experimentalmente. Es comun que
las disoluciones patron tengan ta-
blas de la variaciéon del pH en fun-
cién de la temperatura.

Con base en lo anterior, es reco-
mendable realizar las determina-
ciones en sitios con temperatura
estable, dentro de lo posible. Em-
plear la compensacion automatica
de temperatura en el potenciome-
tro.

Los potencidmetros comerciales
cuentan con un elemento para
medir la temperatura el cual debe

Efecto de la respuesta del electrodo por la lemperatura




contar con certificado de cali-
bracion. Este tipo de dispositivos
generalmente posee una precisién
de +0,5 °C o hasta 0,1°C, superior
a la requerida para la determina-
cion. Es importante que la tempe-
ratura del agua en donde se rea-
lice la determinacién esté dentro
del intervalo util de la compensa-
cion automatica del instrumento.
Los instrumentos comerciales
cuentan con intervalos variados
como por ejemplo: [0,0 — 50,0°C],
[-5,0 - 99,9°C], [20,0 - 25,0°C],
[-5,0 - 75,0°C], [0,0 — 100,0°C], [-
5,0-105°C], [-20-120°C], etcétera
0 en porcentajes por grado, e.g.
[0,0-100°C] 6 [0,0-0,0% por °C] 6
[0,0-40,0 % por centigrados].

Exactitud de la medicién: Otro
problema se presenta al intentar
definir exactitud de una determi-
nacion de pH. Cambios de fuerza
ibnica cambian la constante de
disociacion para el agua y acidos
o bases empleados como disolu-
ciones amortiguadoras. El punto
neutral del agua cambia en fuerza
iénica; en una disolucién 0,1 molar
de cloruro de sodio (NaCl), el pun-
to neutral del agua no es pH 7,0
es pH 6,86. La disociacion de las
disoluciones patrdn, cambia con

la fuerza idnica y la presencia de
substancias organicas.

Cualquier aspecto que cambie la
constante dieléctrica del agua,
afectara tanto el punto neutral y
la disociacién de las disoluciones
patrén o de otras substancias en
la muestra a medir.

Cuando se presentan muestras
mas complejas, como las semi-
solidas, no esta bien definido el
concepto de fuerza idnica debido
a diferencias entre los estratos
de la suspension, existiendo una
gran dificultad para encontrar el
valor del pH real, verdadero, de
una muestra semi-sélida. Efectos
como la viscosidad, heterogenei-
dad, cargas coloidales que pudie-
ran estar presentes,

De ahi que si se define el término
exactitud con orientacion cientifica
como: “cercania al valor verdade-
ro”, no es posible en estos casos
establecer el "pH verdadero” de
una muestra semi-solida ya que
no existe una alternativa para ve-
rificarlo, no se cuenta con método
mas exacto que otro.

En un caso similar, una exactitud
de 0,1 es mas que adecuada, para
un sistema dado. De ahi que, para

una muestra compleja, exactitudes
de 0,01 a 0,0001 pH unidades, ca-
recen de sentido.

- Preparacién

Para efectuar la determinacion
del pH, con apego a la norma se
requiere seleccionar y posterior-
mente preparar el potenciometro y
electrodo, las disoluciones patrén
de calibracién y operar la determi-
nacion con base a una técnica que
considere los aspectos intrinsecos
en la norma con el objeto de obte-
ner mediciones confiables.

De la aplicacion de la norma pue-
de apreciarse que el electrodo de
vidrio es el primer elemento que
interviene en la determinacién, es
el elemento que esta directamen-
te en contacto con la muestra de
agua, y todos los aspectos involu-
crados en la determinacion tienen
por objeto transformar la sefal
proveniente de este electrodo a un
resultado de medicién confiable.

- Calibracion

El potencidmetro en conjunto con
el o los electrodos deben cali-
brarse con disoluciones patron
exacto, seleccionando patrones
con valores cercanos al del pH es-




perado. Por medio de