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1. OBJETIVO

Establecer la metodologia para la determinacion de dureza total en agua, por el método titrimétrico SM 2340
C.

2. ALCANCE
Este método es aplicable a aguaspotable, aguas superficiales, y agua residual domestica e industriales. Esta
técnica se aplica en el Laboratorio de Calidad Ambiental para el recurso hidrico superficial; los rangos de

aplicacion son: 3.0 mg CaCOs/L a 1000 mg CaCOsl/L.

Los siguientes son los resultados obtenidos en la verificacidndel método:

CUADRO PARAMETROS DE CONFIRMACON DEL METODO

CODIGO DEL INSTRUCTIVO DE ENSAYO:

FECHA DE INFORME DE ESTANDARIZACION: 29-10-2018

PARAMETRO VALOR | UNIDADES OBSERVACION
mg Corresponde al limite de
LIMITE DE DETECCION 3.0 CaCos/L cuantificacion
Nivel de concentracion bajo STD Eb
0.94 % 6.0 mg CaCOs/L
PRECISION EN TREMINOS DE % CV 181 % Exeggg ;‘;”gi’g{i‘;f“ bajo STD
Nivel de concentracion alto STD Ea
065 %1900 mg CaCOs/L
Nivel de concentracion bajo STD
0,
247 A 6.0 mg CaCOs/L
EXACTITUD EXPRESADO COMO % DE 5.20 y Nivel de concentracion media STD
ERROR RELATIVO ' 0 500 mg CaCOs/L
Nivel de concentracion alto STD
0.23 %900 mg CaCOs/L
3.0- mg

RANGO DE TRABAJO (Lectura Directa) Sin dilucion de la muestra

1000 | CcaCOs/L

INTERVALO DE APLICACION DEL 3.0- mg Con la mayor dilucién posible 0
METODO 1000 CaCOs/L |aceptable
- N.A N.A N.A
0
RECUPERACION EXPRESADO COMO % NA NA NA

Nivel de concentracion bajo STD Eb

INCERTIDUMBRE % 217 | 9545% |60 mg cacos/L
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3. DEFINICIONES

SM: Estandar Método.

EDTA:4cido etilendiaminotetradiacéticoy sus sales de sodio.

Titulacion: método de andlisis quimico utilizado para determinar la concentracién desconocida de un
reactivo a partir de un reactivo con concentracién conocida.

Dureza Total:se define como la suma de las concentracionesde calcio y magnesio, ambas
expresadas como carbonato de calcio, en miligramos por litro.

Blanco de Reactivos o Blanco de Método (MB): agua ultra pura que no contiene, por adicion
deliberada, la presencia de ningln analito o sustancia por determinar, pero que contiene los mismos
solventes, reactivos y se somete al mismo procedimiento analitico que la muestra.

Blanco Fortificado de Laboratorio (LFB): es una muestra de agua de reactivo a la que se ha
afiadido una concentracion conocida del analito de interés. Se utiliza para evaluar el desempefio de
laboratorio, y la recuperacion del analito en una matriz en blanco.

Muestra (M): cada sistema fisico que sea sometido a la metodologia de analisis.

Duplicado de muestra: es otra alicuota de la misma muestra, tomada cuando la muestra ha sido
homogenizada convenientemente. Seleccione aleatoriamente muestras de rutina para ser analizadas
dos veces. Independientemente prepare y analice muestras duplicadas. Incluya al menos un
duplicado para cada tipo de matriz diariamente o con cada lote de 20 muestras 0 menos.

Blanco fortificado (LFB): es una muestra de agua de reactivo a la que se ha afiadido una
concentracion conocida del analito de interés. Se utiliza para evaluar el desempefio de laboratorio, y
la recuperacion del analito en una matriz en blanco. (El LFB son los estandares de control de la
técnica).

Limite de Deteccion del Método (LDM): concentracidn de analito que, cuando se procesa a través
del método completo, produce una sefial con una probabilidad del 99% de ser diferente del blanco.

Limite de Cuantificacion(LCM): Es la concentracion de analito que produce una sefial
suficientemente mas fuerte que el blanco, de modo que se puede detectar con un nivel especifico de
confiabilidad durante las operaciones de rutina

Intervalo o rango de Lectura: corresponde al intervalo de concentraciones de un analito para el
cual se ha estandarizado el método en este laboratorio.

4. ASPECTOS DE SEGURIDAD Y SALUD EN EL TRABAJO

Antes de iniciar el analisis quimico, revisar el Manual de Higiene, Salud Ocupacional y Seguridaddel
Laboratorio ylas hojas de Seguridad de los reactivos.

Utilizar los implementos de seguridad, en la preparacion de reactivos. En esta técnica son:bata, pantalén,
zapatos antideslizantes, gafas de seguridad, mascara con filtro para vapores acidos y guantes de nitrilo.Los
residuos producto del andlisis de la determinacion, se tratan de acuerdo al documento disposicion de
muestras y residuos de analisis.
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5. EQUIPOS, REACTIVOS Y MATERIALES
5.1. MATERIALES

Micro-espéatula metalica.

Erlemeyer de 125 mL

Balones aforados de 1L Clase A.

Balones aforados de 100 mL, 200 mL. Clase A o Clase B.
Pipetas graduadas de 1mL, Clase B.

Pipetas aforadas de 5mL, 10 mL, 25 mL.
Probetas de 50 mL, 100 mL.

Capsulas de porcelana

Barra recubierta de TFE y agitadores magnéticos.
Pipeta pasteur.

Papel indicador

5.1.1  Verificacion de Equipos

Antes de operar los equipos verificar que se encuentran en dptimas condiciones siguiendo los instructivos de
manejo de equipos y realizando las verificaciones indicadas al respecto como lo indica el instructivo de cada
equipo. Diligencie el formato de control diario de manejo del equipo.

5.2. EQUIPOS

Balanza analitica de cuatro cifras decimales.
Electrodo pH.

Bureta digital

Agitador magnético

Plancha de calentamiento.

Ultrasonido

5.3. REACTIVOS

e  Agua ultra pura (UP).
o  Acido nitrico, HNO, 1:1.

e  Solucién tampdn: disuelva 1.179 g de sal disodica de acido etilendiaminotetraacéticodihidrato (grado de
reactivo analitico) y 644 mg de cloruro magnésico (MgCl, * 6 H;0) en 50 mL de agua destilada. Agregar
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ésta solucion a 16.9 g de NH4Cl y 143 mL de NH,OH conc. Diluya hasta 250 mL con agua destilada.
Conserve esta solucién en un recipiente plastico o de vidrio borosilicato, durante un periodo no superior
a un mes. Tape herméticamente para evitar pérdidas de amoniaco (NHs;) o captura de diéxido de
carbono (CO,). Cuando se afiadan 1 6 2 mL del tampén a la muestra y no haya un cambio de pHhasta
10.0, esta debe descartarse.

Inhibidor I: ajustar las muestras con &cido hasta pH 6 o mas con tampdn de NaOH 0.1N. Agregue 250
mg de cianuro de sodio (NaCN) en polvo. Agregue suficiente buffer para ajustar a pH 10.0 £0.1.
[PRECAUCION: El NaCN es extremadamente venenoso. Tome precauciones adicionales cuando lo esté
manipulando. Deseche las soluciones que contienen este inhibidor de acuerdo con lo establecido en el
Manual de Higiene, Salud Ocupacional y Seguridad en el Laboratorio. Se debe conocer la informacion
de la hoja de Seguridad del reactivo. Se debe tener especial cuidado con estas soluciones, ya que si
entran en contacto con acidos, pueden liberar vapores de cianuro de hidrégeno el cual es venenoso).

Inhibidor II: disolver 5,0 g de sulfuro de sodio nonahidrato (Na,S ¢H,0) o 3.7 g de Na,S sH,O en 100 mL
de agua destilada. Descarte el aire con un tapdn de goma bien ajustado. Este inhibidor se deteriora por
la oxidacion del aire. Produce un precipitado de sulfuro, que oscurece el punto final cuando las
concentraciones de metales pesados son apreciables. Use 1 mL en la valoracién de la muestra.

Indicador Negro de Eriocromo T (NET): sal sddica del acido 1-(1- hidroxi-2-naftilazo)-Acido 5-nitro-2-
naftol-4-sulfénico, n.° 203 en el indice del color. Disuelva 0.5 g del colorante en 100 mL de 2,2,2-
nitrilotrietanol (también llamado frietanolamina) o 2-metoximetanol (también llamado etilenglicol).
Agregue 2 gotas por cada 50 mL de solucion para valorar.Utlice la cantidad de indicador que
proporcione un punto final claro.

Titulante EDTA 0,01 M: pese 3,723 g de etilendiaminotetracetatodisddicodihidrato, grado de reactivo
analitico, también llamado sal disédica del acido tetraacético (EDTA), disolver en agua destilada, pasar a
un balén y aforar hasta 1000 mL. Estandarizar contra la solucion estandar de calcio. (El titulante extrae
cationes productores de dureza de los recipientes de vidrio blando, por lo que debe conservarse en
frascos de polietileno (preferible) o de vidrio boro silicato).

Solucion de calcio estandar: pesa 1.000 g de CaCOs anhidropolvo (estandar primario o reactivo especial
bajo en metales pesados,alcalis y magnesio) vierta en un erlenmeyer de 500 mL. Agregué poco a poco
HCI 1:1 hasta que todo CaCOsse disuelva. Agregar 200 mL de agua destilada,coloque el Erlenmeyer en el
ultrasonido, elija la opcion SETDEGAS y activelo durante 4 minutos minutospara expulsar CO..Agregar
unas gotas de indicador rojo de metilo y ajustaral color naranja intermedio afiadiendo NH,OH;N o 1:1 HCI,
segun sea necesario. Transfiera cuantitativamente y afore hasta 1000 mL con agua destilada. 1 mL= 1,00
mg de CaCOs.

5.3.1. PREPARACION ESTANDARES DE CONTROL.

Los estandares de control se preparan a partir de la solucién de calcio estdndar (concentracion 1000 mg
CaCOs/L). Como se muestra en la siguiente Tabla.
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Preparacién de estandares de control

CONCENTRACION ESTANDAR | Vol. ALICUOTA Sin PARTIDA CONCENTRACION SInDE | VOLUMEN FINAL
(mg CaCOslL) (mL) PARTIDA (mg CaCOslL) (mL)
50 10 1000 200
500 25 1000 100

VALORACION: Tome 5 mL de la solucién estandar de calcio 0.01 M, adicione agua hasta
aproximadamente 50 mL y proceda como se indica en el numeral 8.4.2. El volumen obtenido permite
calcular la molaridad del EDTA. (Ver 7.6. CALCULOS Y RESULTADOS)

6. LIMITACIONES E INTERFERENCIAS

Cuando el punto final no es claro, tome una alicuota menor o realice una titulacién preliminar. Es conveniente
establecer un volumen aproximado, sobre ofra alicuota y adicione a la muestra agua ultra pura hasta més o
menos un 90 % del volumen establecido antes de adicionar el tampén y el indicador, continuar con la adicion
del titulante hasta el punto final.

Algunos iones metélicos interfieren produciendo puntos finales débiles o poco claros, provocando un consumo
superior de EDTA. Reduzca estas interferencias afiadiendo los inhibidores |y II, antes de la titulacion.

Cuando existen concentraciones muy altas de metales pesados, el calcio y magnesio se determinan por
elmétodo titrimétrico SM 3500-Ca y 3500 Mg respectivamentey la dureza total se obtiene mediante
célculo.

Las materias organicas coloidales o en suspension también pueden interferir en el punto final de la titulacién
con EDTA. Elimine esta interferencia mediante digestion de 50 mL de la muestra con 2 mL HNO3 casi hasta
sequedad, filtre y lleve a volumen con agua ultra pura.

En muestras con matriz compleja (alto contenido de sélidos, color alto, entre otros) evapore la muestra por
secado en bafio maria, luego caliente en una mufla a 550°C hasta que se produzca la oxidacién completa de
la materia organica. Enfrié a temperatura ambiente, adicione 20 mL de HCI 1Npara diluir el residuo. Neutralice
a pH 7 con NaOH 1N y complete volumen hasta 50 mL con agua destilada. Contintie con el procedimiento
como lo indica el numeral 8.4.2.

En la Tabla deConcentraciones maximas de interferencias permisibles con varios inhibidores, se muestran las
diferentes sustancias que causan interferencias y como se pueden manejar.
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CONCENTRACIONES MAXIMAS DE INTERFERENCIAS PERMISIBLE CON VARIOS INHIBIDORES para

muestras de 25 mL diluidas a 50 mL)

SUSTANCIAS QUE Max. InterferenciaConcentracionmg / L
CAUSAN INTERFERENCIA INHIBIDOR | INHIBIDOR I
ALUMINIO 20 20
BARIO + +
CADMINO + 20
COBALTO ENCIMA 20 0,3
COBRE ENCIMA 20 30
HIERRO ENCIMA 30 5
MAGNECIO (Mn +2) + 1
NIQUEL ENCIMA 20 0,3
ESTRONCIO + +
ZINC + 200
POLIFOSFATO 10

Por presencia de estroncio o bario se presentan falsos positivos. Cuando el punto final es indistinguible,
puede ser poruna alcalinidad superior a 300 mg /L. para mitigar este efecto se deben tomar alicuotas menores
para su respectivo analisis. La temperatura de la muestra puede interferir en la descomposicién del indicador
o en el tiempo de obtencion del punto final. Trabaje con muestras a temperatura ambiente.

El pH por encima de 11 puede producir la precipitacién del CaCOs; aunque el titulante disuelve lentamente
estos precipitados, el punto final no es confiable. El tiempo estimado para realizar la titulacion después de
adicionar el Buffer de pH es de cinco minutos, esto reduce al minimo la tendencia a la precipitacién del
CaCOs.

6.1 Condiciones Ambientales
No se requieren condiciones ambientales controladas, sin embargo, el &rea donde se realiza el analisis

cuenta con un termo higrémetro para controlar temperatura y humedad diariamente y los datos se registran en
el documento M-S-LC-F021 formato condiciones ambientales.

7. CONTROL Y ASEGURAMIENTO DE LA CALIDAD

Las précticas de control de calidad se consideran parte integrante de cada método, para este método se
incluye la siguiente tabla.

Tabla Control de Calidad método 2340C

BLANCO MATRIZ
CALIBRACION 0 ggﬁ?;gﬁ BLNAIEI.%)D%EL FORTIFICADO EN DUPLICADO FORTIFICADA EN
ESTANDARIZACION (cs) (MB) LABORATORIO LABORATORIO
(LFB) (LFM)
X X X X X -
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Tomado del SM tabla 2020 |y 1. (Consulte 2020B del SM para mas requisitos de control de calidad).

Para los controles analiticos es importante tener en cuenta:

o Utilizar el material de vidrio al cual se le harealizo el control de calidad.

o Verificar el funcionamiento de la bureta digital, como indica la Guia de manejo Bureta Digital Metrohm 775
Dosimat.

o Efectuar el andlisis dentro del tiempo estipulado, asegurando la confiabilidad del resultado.

o Verificar los estandares de control establecidos para el método (50 y 500 mgCaCOs /L). Confirme si el
resultado analitico esta dentro o fuera de los limites de control establecidos en las cartas control. Si estos
no cumplen se deberevisar el estandar primario, los reactivos y material utilizado. El analisis solo se
puedereanudar cuando se corrija el problema.

e Realizar duplicado de una muestra al azar por cada lote de 20 0 menos muestras. El porcentaje de la
diferencia relativa (RPD) entre los duplicados no debe ser mayor al 10% si esto sucede, repetir el
andlisis.Registrar los valores obtenidos en carta de control.

e Se debe medir un blanco fortificado (LFB) por cada lote de 20 0 menos muestras (estandares de control).

o Dos veces al afio leer muestras externas de concentracion desconocida.

e Los resultados deben ser reportados en el formato correspondiente a captura de datos de volumetria, y
debe ser entregado al lider del grupo de analisis fisicoquimicos.

8. DESARROLLO
8.1. PRINCIPIO DEL METODO.

La dureza total es la suma de las concentraciones de calcio y magnesio, ambas expresadas como carbonato
de calcio, en miligramos por litro. Cuando la dureza es numéricamente mayor que la suma de carbonatosy
bicarbonatos, esa cantidad de dureza equivalente a la alcalinidad total, llamada también “dureza de
carbonato"; la cantidad de dureza en exceso de esto se llama " dureza no carbonatada".Cuando la dureza es
numéricamente igual 0 menor que la suma de la alcalinidad, toda la dureza es dureza de carbonato y la
dureza no carbonatada esta ausente. La dureza puede variar de cero a cientos de miligramos por litro,
dependiendo de la fuente y el fratamiento al que el agua ha sido sometida.

El &cido etilendiaminotetraacético y su sodio sales (EDTA), forman un complejo soluble quelado cuando es
agregado a una solucion de ciertos cationes metélicos. Si una pequefia cantidad de un tinte como Negro de
EriochromeT, se agrega a un solucion acuosa que contiene iones de calcio y magnesio a pH de 10.0 £ 0.1, Ia
solucion se vuelve color rojo vino. Si EDTA es agregado como valorante, el calcio y el magnesio forman un
complejo y cuando todo el magnesio y el calcio han formado el complejo, la solucion cambia de color rojo vino
a azul, marcando el punto final de la titulacién. El ion magnesio debe estar presente para producir un punto
final satisfactorio. Para asegurar esto, una pequefia cantidad de sal de magnesio y una cantidad de EDTA se
agrega al buffer; esto automéaticamente introduce suficiente magnesio y obvia la necesidad de una correccién
en blanco. La nitidez del punto final aumenta al aumentar el pH. Sin embargo, el pH no se puede aumentar
indefinidamente debido al peligro de precipitar carbonato de calcio (CaCOs) o hidroxido de magnesio
(Mg(OH),), y porque el tinte cambia de color en altos valores de pH. El pH especificado de 10.0 £ 0.1 es
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satisfactorio. Se establece un limite de 5 minutos para la duracion dela titulacion y asi minimizar la tendencia
a la precipitacion de CaCOs.

8.2. TOMA Y PRESERVACION DE MUESTRAS

Para la determinacion de dureza las muestras deben guardarse en recipientes de plastico (polietileno o
equivalentes) 6 de vidrio, debidamente lavados y enjuagados con HNO3 1:1'y secado en estufa. El volumen
minimo de recoleccion para este tipo de muestras debe ser de 500 ml. El tipo de muestra puede ser simple (0
puntual), o compuesta.

La preservacion de la muestra se hace agregando HNOs0 H,SO, hasta un pH<2. Esta preservacién debe
realizarse en el momento de la toma de muestra. Para muestras compuestas, cada alicuota debe preservarse
en el momento de su recoleccion.

En el caso de muestreos compuestos cuando el uso de un muestreador automatico haga imposible la
preservacion de cada alicuota, las muestras deben mantenerse a 4° C hasta que se complete la composicion.
Las muestras deben ser analizadas lo mas pronto posible después de su recoleccién. El almacenamiento
maximo recomendado para estas muestras es de 6 meses. Mantenga la muestra refrigerada a 4°C. En el
momento del andlisis se debe dejar llevar la muestra hasta temperatura ambiente

8.3. LIMPIEZA DE VIDRIERIA Y MATERIAL DE CAMPO

Utilice Unicamente el material de vidrio aprobado en el control de calidad, para el lavado de material de vidrio
se debe sequir el Instructivo para el lavado de material.

8.4.  EJECUCION DE LA TECNICA

8.4.1. ACONDICIONAMIENTO DEL EQUIPO

Prenda la bureta digital la cual debe tener la botella con solucion de EDTA 0.01 M, realice varias
recirculaciones y verifique que el embolo quede sin burbujas. Entre muestras borre la lectura con la tecla
Clear y llene el embolo con la tecla Fill, como se indica en la Guia de Manejo M-S-LC-G005 Bureta digital
Metrohm 775 Dosimat.

8.4.2. LECTURA DE LA MUESTRA

Las muestras de aguas contaminadas y aguas residuales, se les realiza un pretratamiento con el uso de acido
nitrico-&cido sulfarico o &cido nitrico-digestion con &cido perclérico.
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8.5.

Titulacion de la muestra:

Seleccione un volumen de muestra que requiera menos de 15mLy mas de 2 mLde reactivo EDTA, realice
la titulacion en cinco minutos, medidos a partir del momento de la adicion del tampén. Mida una alicuota
conveniente demuestra de acuerdo con el contenido aproximado de dureza, asi:

100 0 200 mL para muestras con contenidos menores a 5 mg/L.

50 mL para muestras con contenidos entre 5y 10 mg/L.

25 mL para muestras con contenidos entre 10 y 500 mg/L, diluya hasta alrededor de 50 mL con agua UP
en un Erlenmeyer o capsula de porcelana.

10 0 5 mL para muestras con contenidos superiores a 500 mg/L, diluya hasta alrededor de 50 mL con
agua UP en un Erlenmeyer o capsula de porcelana.

Adicionar entre uno y dos mililitros de solucion tampén. Por lo general, 1ml sera suficiente para dar un pH
de 10.0 £ 0.1. Se debe verificar el pH con pH metro La ausencia de un cambio de color de punto final neto
en la titulacion suele significar la necesidad de afiadir un inhibidor en este punto, (ver numeral 6 para
limitaciones e interferencias) o que el indicador se ha deteriorado.

Adicionar una gota de solucién indicadora NET o una cantidad adecuada del reactivo en polvo seco (0.1
a0.2 g). La solucién se vuelve color rojo vinopoco a poco, adicione titulante EDTA estandar, agitando
continuamente, hasta que desaparezcan los Ultimos matices rojizos. Adicione las ultimas gotas con
intervalos de 3 - 5 segundos. En el punto final, la solucion suele ser azul.

Se recomienda utilizar luz natural o una lampara fluorescente de luz dia, ya que las lamparas de
incandescencia tienden a producir un matiz rojizo en el azul de punto final.

Cuando tome un volumen igual o mayor a 100 adicione cantidades proporcionales de tampén, inhibidor e
indicador. Adicione lentamente titulante EDTA por medio de la bureta y realice un blanco, utilizando agua
UP del mismo volumen que la muestra, a la que se le adicionan idénticas cantidades de tampdn, inhibidor
e indicador.

Registrar el volumen gastado para la titulacion que aparece en el display de la bureta digital en el formato
de captura de datos devolumetriaM-S-LC F012, diligenciar todos los datos para cada muestra. Registrar el
resultado con tres cifras significativas.

FORMATOS

M-S-LC-F012 FORMATO CAPTURA DE DATOS

M-S-LC-F007 FORMATO CONTROL DIARIO DEL MANEJO DE EQUIPOS.
M-S-LC-FO55CARTA CONTROL DE EXACTITUD

M-S-LC-FO56CARTA CONTROL DE PRECISION - DUPLICADOS
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8.6.  CALCULOS Y RESULTADOS

e Parala valoracion del EDTA:
V

CaCO3

XM

CaCO3

[M EDTA] =

VEDTA
Donde:
MEDTA= Molaridad de EDTA, mol/L.
VEDTA = Volumen de titulante (EDTA), mL.
MCaCOs= Molaridad del CaCQs, (0.01 mol/L).
VCaCO;s = Alicuota de CaCO3 usado, (5 mL).

e Para calcular la Dureza Total:

A X BX1000

[Dureza (EDTA) mg CaCO3/L|=
mL MUESTRA

A= mL de titulante por muestras
B= mg CaCO; equivalentes a 1.00 mL de EDTAtitulante.

e En la mayor parte de las aguas se considera que la dureza total es aproximadamente igual a la
dureza producida por los iones calcio y magnesio, es decir:

[Dureza total], my CaCO 3/L = Dureza por Ca + Dureza por Mg

e Dureza carbonacea. En aguas naturales, los bicarbonatos son la principal forma de alcalinidad; por
tanto, la parte de la dureza total es quimicamente equivalente a los bicarbonatos presentes en el
agua.Esta es considerada como la dureza carbonacea, es decir:

Alcalinidal (rrg/L): Dureza de Carbonaea (rrg/L)

o Pueden presentarse dos casos relacionados con la Alcalinidad:

e Cuando la Alcalinidad es menor que la Dureza Total:

Dureza de Carbonacea (rrg/L): Alcalinidal (rrg/L)

e Cuando la Alcalinidad es mayor o igual a la Dureza Total:

Dureza de Carbonacea = Dureza Total, (rrg CaCO 3)



e
3 \ SERTL IS
IDEAM S o lestsine

Caodigo: M-S-LC-1031
@ INSTRUCTIVO DETERMINACION DE DUREZA | Version : 04

e EDTA METODO TITRIMETRICO SM 2340 C Fecha: 21/10/2020

Pagina: 11 de 13

La Dureza Carbonacea, se define también como “Dureza Temporal” 0 “no permanente” porque
desaparece cuando se hierve el agua.

La Dureza no cabonacea se define como, toda Dureza que no esta quimicamente relacionada con
los bicarbonatos, es decir:

Dureza No Carbonacea = Dureza Total, (rrg CaCOg)— Alcalinidaal(mg/ L)

La Dureza no Carbonacea incluye principalmente Sulfatos, Cloruros y nitratos de calcio y magnesio.

9. DIAGRAMA

Ver Anexo 1.
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ANEXO 1.
DETERMINACION DE DUREZA SM 2340 C EDTA METODO TITRIMETRICO
TOMA Y PRESERVACION DE MUESTRAS.
MATERIAL DE RECWIENTES VOLUMEN DE RECOLECCION .
PARA TOMA DE MUESTRA Y DE MUESTRAS TIPO DE e
LAVADO MUESTRED
Plston (pohetilano o equvidenes) Minimo Volumen 500 ml HNO3 O H2S04 hasta un pHe?
Vidno Muestroo simple puntug 0 compuesta Muestras compuestas cada alicuota
Lavodos y enpuagados con HNO3 11y debe preservirse S0 s puedon
secado on estufa, preservar mantoner a 4 °C La muestrn
dura & meses
Muestrs livta Para andles
| REACTIVOS l
[ Agua ufira pura (M0 UP) } { Ackio minco, HNOs 11 I
|
ks Nz 0 oxan | Titulais EDTA 0,01 M I [mcmmnmm:-cou |
@ 17239 % EDTA RA
| Tomersoatserour | Wbidratn Saidug)  EnunE -
500 mi,
€1 179 QEDTARA | vomar 100 mi de mstanciomna | l pr———————y l o100 00
B4t mg MGy * 6 H2O arrdro
10 9 g N LC) 11 1 1 poco
(143 il oe (NHLOH| 2 poco hasts
r Quatyer
Disciver U 5 g so sodca del acido Estandanzar cortra ks sakxion ] PRRpery
lmmmm I g estandar de cak 3
utM;»sau;)w«s ] e ok HO U
. A sty #Oulcion por unoe
MR pOrn Sapultar e
[Wmmmm ] <O
© de waito DOmGKAle. duracsdn 1 I
un e Desechur Casndo pi no
subapHa 1041 Fatanaar oo %0 Estandar de 500 (mg I Criree I
i CaCOn A ) CaCOn L)
@ 1-5 gotas de
1040 e rwdtio
un-h-Lumg mJ.-mauoou.
Apsiae o COlor NN
Sml 383 1000 gng Cecosn) - 39 @l 28 1000 img CatON) interrmodio Gon NHWOHN o
11 4 segin sen
reCEsIN0

Dty & 1000 mf, con HO UP

[ Afors & 200 i, con H;O UP ] [ Alers 4 100 i con MO WP ]
[ 1 = 1,00 g de CHC0y
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LECTURA DE LA MUESTRA ]

En un Erlenmeyer de 125 mL

1*
ESTANDARIZACION DE SLN EDTA
0,01M

2
CONTROL Y ASEGURAMIENTO DE LA
CALIDAD

]

MUESTRAS

Toman 10 mLSIn de Calcio estandar
[1000 mgCaCOal/L], diluya hasta 50
mL (realice 3 veces)

Tome el volumen requerido para cada uno de los controles
requeridos. Estos de deben medir cada lote de 20 muestras o
menos:

Std 50 mgCaCOa/L= 50 mL

Std 500 mgCaCOs/L= 25 mL

BKO =50 mL Siel BKO >MQL hacer correccion o repetir.
Blanco fortificado (LFB) = seglin concentracion

Duplicado de matriz. (Mismo Vol. Muestra segiin concentracion)
Muestras externas de concentracion desconocida. 2 veces al
afio

Seleccione el volumen de muestra que se requiera para
consumir < a 15 mL de reactivo EDTA.

Titule antes de 5 min después de de pH 10 + 1.

Alicuota:

100 0 200 mL para concentracion < a 5 mg/L.

50 mL para concentraciones de 5 a 10 mg/L.

25 mL concentraciones de 10 a 500 mg/L, diluya hasta 50 mL.
10 0 5 mL para concentraciones > a 500 mg/L, diluya hasta 50
mL.

Vol. > 100 adicione cantidades proporcionales de tampén e
inhibidor al blanco.

Titule con Titulante EDTA 0,01 M. hasta que el color
rojo vino cambie a color azul.

Registre el volumen gastado para la titulacion que
aparece en el display de la bureta digital en el formato
de volumetria.

(o0 2 mLde SIn tampon hasta pH 10 £ 1.
l4ggeta Sin. Indicadora NET o reactivo en polvo (0,1a 0,2 g). Poco a poco

MEDTAl=

Realice los calculos (1%) segun la férmula:
VCaCO3 xMcCaC03

MEDTA = Molaridad de EDTA, mol/L.

VEDTA = Volumen de titulante (EDTA), mL.
MCaCOs = Molaridad del CaCOs, (0.01 mol/L).
VCaCOs = Alicuota de CaCOs usado, (5 mL).

Reportar en el formato de volumetria

VEDTA

Realice los calculos segun la formula:
A XBX1000
[Dureza (EDTA) ng CaCO3/L]:
mL MUESTRA
A= mL de titulante por muestras
B=mg CaCOs equivalentes a 1.00 mL de
EDTA titulante(MEDTA).

Reportar en el formato de volumetria




