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1. Objetivo

Establecer la metodologia para la determinacién de Ca y Mg en matriz de agua
de forma confiable, por el método titrimétrico para el Ca y por calculo para el
Mg.

2. Alcance

Este método es aplicable a aguas superficiales. Esta técnica se aplica en el
Laboratorio de Calidad Ambiental para el recurso hidrico superficial; los rangos

de aplicacién son:

Concentracion de Ca = 1.0 a 400 mgCa/L.
Concentracion de Mg = 0.6 a 250 mgMg/L.

Los siguientes son los resultados obtenidos en la validacion del método:

Tabla 1. Datos verificacion de determinacion de Ca

CUADRO PARAMETROS DE CONFIRMACON O VALIDACION DEL
METODO
CODIGO DEL INSTRUCTIVO DE ENSAYO: SLC-I030
FECHA DE INFORME DE ESTANDARIZACION: 29-10-2018

PARAMETRO VALOR | UNIDADES OBSERVACION
Corresponde al limite de
LIMITE DE DETECCION 1.0 mg Ca/L ,
cuantificacion
Nivel de concentracidon
3.54 %
bajo STD Eb 2.0 mg Ca/L
PRECISION EN 500 o Nivel de concentracién
. 0
TREMINOS DE % CV bajo STD Em 200 mg Ca/L
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CUADRO PARAMETROS DE CONFIRMACON O VALIDACION DEL

METODO

CODIGO DEL INSTRUCTIVO DE ENSAYO: SLC-1030

FECHA DE INFORME DE ESTANDARIZACION: 29-10-2018

PARAMETRO VALOR | UNIDADES OBSERVACION
Nivel de concentracion
4.15 %
alto STD Ea 360 mg Ca/L
Nivel de concentracion
4.30 %
bajo STD 2.0 mg Ca/L
EXACTITUD EXPRESADO 132 % Nivel de concentracion
COMO % DE ERROR media STD 200 mg Ca/L
RELATIVO 0.98 % Nivel de concentracion
alto STD 360 mg Ca/L
RANGO DE TRABAJO i

) 1.0-400 mg Ca/L Sin dilucion de la muestra
(Lectura Directa)

INTERVALO DE mg )

. Con la mayor dilucion
APLICACION DEL bl N
METODO 1.0-400 | CaCO3/L posible o aceptable
RECUPERACION

N.A N.A N.A
EXPRESADO COMO %
Nivel de concentracion
INCERTIDUMBRE % 0.77 95.45 %

bajo STD Eb 1.3 mg Ca/L

Fuente: Propia
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Tabla 2. Datos verificacion de determinacién de Mg.

CUADRO PARAMETROS DE CONFIRMACON O VALIDACION DEL
METODO
CODIGO DEL INSTRUCTIVO DE ENSAYO: SLC-I030
FECHA DE INFORME DE ESTANDARIZACION: 29-10-2018

PARAMETRO VALOR | UNIDADES OBSERVACION
Corresponde al limite de
LIMITE DE DETECCION 0.6 mg Mg/L . .,
cuantificacion
Nivel de concentracién bajo
3.54 %
STD Eb 1.3 mg Mg/L
PRECISION EN 300 o Nivel de concentracién bajo
. 0
TREMINOS DE % CV STD Em 125 mg Mg/L
Nivel de concentracién alto
4.15 %
STD Ea 225 mg Mg/L
Nivel de concentracién bajo
4.30 %
STD 1.3 mg Mg/L
EXACTITUD 7
Nivel de concentracion
EXPRESADO COMO % 1.32 %

media STD 125 mgMg/L
DE ERROR RELATIVO

Nivel de concentracion alto
STD 225 mg Mg/L

0.98 %

RANGO DE TRABAJO
(Lectura Directa)
INTERVALO DE

06-250 mg Mg/L | Sin dilucién de la muestra

. mg Con la mayor dilucién
APLICACION DEL 0.6-250
. CaCoOs/L posible o aceptable
METODO
RECUPERACION % N.A N.A N.A

Fuente: Propia

Pagina 3 de 20




@ Servicios del Laboratorio de Calidad Codigo: SLC-1030
e

Instructivo de ensayo determinacion de calcio y magnesio Version: 06
IDEAM Fecha: 18/02/2026

3. Definiciones

e EDTA: acido etilendiaminotetradiacético y sus sales de sodio

e Titulacion: método de anadlisis quimico utilizado para determinar la
concentracién desconocida de un reactivo a partir de un reactivo con

concentracion conocida.

e Blanco de Reactivos o Blanco de Método (MB): agua ultra pura que no
contiene, por adicidon deliberada, la presencia de ningun analito o sustancia
por determinar, pero que contiene los mismos solventes, reactivos y se

somete al mismo procedimiento analitico que la muestra.

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

del analito en una matriz en blanco.

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

e 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 o menos.

e Blanco fortificado (LFB): es una muestra de agua de reactivo a la que se
ha afladido una concentracién conocida del analito de interés. Se utiliza para
evaluar el desempeiio de laboratorio, y la recuperacién del analito en una

matriz en blanco. (El LFB son los estandares de control de la técnica).
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e Limite de Deteccion del Método (LDM): concentracién de analito que,

cuando se procesa a través del método completo, produce una seial con una

probabilidad del 99% de ser diferente del blanco.

e Limite de Cuantificacion (LCM): Es la concentracion de analito que

produce una sefal suficientemente mas fuerte que el blanco, de modo que

se puede detectar con un nivel especifico de confiabilidad durante las

operaciones de rutina

e 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. Siglas

e SM:Standard Methods

e LCM: Limite de Cuantificacion

e LFB: Blanco Fortificado de Laboratorio
e M: Muestra

e LFB: Blanco fortificado

e LDM: Limite de Deteccién del Método

e LCM: Limite de Cuantificacion

5. Documentos relacionados en el SGI

e SLC-F021 formato condiciones ambientales.

e SLC-FO12 formato captura de datos.

e SLC-FO07 formato control diario del manejo de equipos.
e SLC-FO55 carta control de exactitud.

e SLC-F056 carta control de precisién - duplicado.

6. Desarrollo de la actividad

6.1. Aspectos de salud y seguridad laboral
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Antes de iniciar el analisis quimico, revisar el Manual del Sistema de Gestion de

Seguridad y Salud en el Trabajo y las hojas de Seguridad de los reactivos.

Utilizar los implementos de seguridad, en la preparacion de reactivos. En esta

técnica son: bata, pantaldn, zapatos antideslizantes, gafas de seguridad,

mascara con filtro para vapores acidos y guantes de nitrilo. Los residuos

producto del analisis de la determinacién, se tratan de acuerdo con el documento

disposicién de muestras y residuos de analisis.

6.2. Equipos, reactivos y materiales

6.2.1. Equipos

Balanza analitica de cuatro cifras decimales.
Electrodo pH.

Bureta digital.

Agitador magnético

Plancha de calentamiento.

6.2.2. Reactivos

Agua ultra pura (UP).

Hidroxido de sodio: NaOH, 1N: Pesar 40g de NaOH en lentejas. Disolver el
NaOH en 800 mL de agua ultra pura. Agitar vigorosamente. (Utilizar la cabina
de extraccion. Tener cuidado con los vapores). Dejar enfriar y llevar a

volumen en un baldn aforado de 1000 mL.

Indicador Murexida (purpurato de amonio): Una mezcla molida de 200 mg
del polvo colorante (murexida) con 100 g de NaCl sélido, resulta una forma
estable del indicador, triturese la mezcla y pasar por malla de hasta 40 a 50.
La muestra se debe titular inmediatamente luego de afiadir el indicador ya

gue éste es inestable en condiciones alcalinas.
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e Titulante EDTA 0,01 M: pese 3,723 g de
etilendiaminotetracetatodisddicodihidrato, grado de reactivo analitico,
también llamado sal disddica del acido tetraacético (EDTA). Y disolverlo en
agua destilada 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 borosilicato.

e Solucién de calcio estandar (1000 mg CaCOs /L): pesa 1.000 g de CaCOs
anhidro polvo (estandar primario o reactivo especial bajo en metales
pesados, alcalis y magnesio) vierta en un erlenmeyer de 500 mL. Coloque un
embudo en el cuello del Erlenmeyer y agregué poco a poco HCI 1:1 hasta que
todo CaCOs se disuelva. Agregar 200 mL de agua destilada, hervir durante
unos minutos para expulsar CO.. Enfriar, agregar unas gotas de indicador
rojo de metilo y ajustar al color naranja intermedio afiadiendo NH4OHsN o
1:1 HCI, segln sea necesario. Transfiera cuantitativamente y diluya a 1000
ml con agua destilada. 1 mL= 1,00 mg de CaCO:s.

e Solucién patrén Ca y Mg (concentracion 2030 mg CaCOs/L como Dureza total,
400 mg Ca/L y 250 mg Mg/L): Diluya 400 mL de Solucién Estandar Trazable
de Ca de 1000 mg/L y 250 mL de Solucion Estéandar Trazable de Mg de 1000

mg/L y aforar a un Litro.
6.2.3. Materiales

e Micro-espatula metalica.

e Erlemeyer de 125 mL

e Balones aforados de 1L Clase A.

e Balones aforados de 100 mL, 200 mL. Clase A o Clase B.
e Pipetas graduadas de 5 mL, Clase B.

e Pipetas aforadas de 25 mL, 3mL, 15 mL.
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e Probetas 50 mL.
e Capsulas de porcelana
e Barra recubierta de TFE y agitadores magnéticos.

e Pipeta pasteur.
6.3. Limitaciones e interferencias

En las condiciones de este ensayo, las siguientes concentraciones de iones no
son origen de interferencia cuando se determina dureza calcica: Cu?* 2 mg/L,
Fe2* 20 mg/L, Fe3* 20 mg/L, Mn?* 10 mg/L, Zn?* 5 mg/L, Pb%>* 5 mg/L, AI** 5
mg/L y Sn** 5 mg/L.

El ortofosfato precipita el calcio en el pH de la prueba. El estroncio y el bario dan
interferencia positiva, y una alcalinidad superior a 300 mg/L puede ser la causa
de un punto final indistinguible en las aguas duras, en este caso tomar alicuota

menor para la determinacién.

Las materias organicas coloidales o en suspension también pueden interferir en
el punto final de la titulacién con EDTA. Elimine esta interferencia mediante
digestién de 50 mL de la muestra con 2 mL HNOs casi hasta sequedad, filtre y
lleve a volumen con agua ultra pura. En muestras con matriz compleja (alto
contenido de sélidos, color alto, etc) evapore la muestra por secado en baino de
vapor y calentamiento en horno de mufla a 550°C hasta que se produzca la
oxidacion completa de la materia organica; diluya el residuo en 20 mL de HCI
1N, neutralice a pH 7 con NaOH 1N y complete hasta 50 mL con agua destilada,

enfrie a temperatura ambiente y continle con el procedimiento general.

Realizar la titulacién a la temperatura ambiente. El cambio de color se hace
demasiado lento a medida que la muestra se acerca a la temperatura de

congelacion.
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La descomposicién del indicador llega a constituir un problema cuando se emplea
agua caliente. La realizacion de la titulacion en un tiempo de cinco minutos

reduce al minimo la tendencia a precipitar del CaCOs.
6.3.1. Condiciones ambientales

No se requieren condiciones ambientales controladas, sin embargo, el area
donde se realiza el andlisis cuenta con un termohigrémetro para controlar
temperatura y humedad diariamente y los datos se registran en el documento

SLC-F021 formato condiciones ambientales.
6.4. Control y aseguramiento metrologico o de la calidad

Las practicas de control de calidad se consideran parte integrante de cada

método, para este método se incluye la siguiente tabla.

Tabla 3. Control de calidad método 3500-Ca B

DUPLICADC
BLANCO MATREEZ
. MUESTRA |BLANCO DEL MATRIZ
CALIBRACION O - FORTIFICADO EN FORTIFICADA
ESTANDARZACION CONTROL METODO LABORATORIO DUPLICADC EN LABORATORIO FORTIFICADA EN
(QCS) (MB) . § LABORATORIC
(LFB} (LFK} (LFMD)
X X X X X - -

Fuente: SM 3020. (- indica un tipo de control de calidad no es obligatorio para

el método).

Para los controles analiticos es importante tener en cuenta:

e Utilizar el material de vidrio al cual se le ha realizo el control de calidad.

e Verificar el funcionamiento de la bureta digital.
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Efectuar el analisis dentro del tiempo estipulado, asegurando Ila

confiabilidad del resultado.

Blanco del método (MB): Incluya un blanco con cada lote de muestras o
sobre una base del 5%, el que sea mas frecuente. La calificacién del MB
son las siguientes: 1. Si el MB es menor al LDM, no se requiere calificacion.
2. Siel MB es > %2 LCM, pero <LCM vy los resultados de la muestra son >
LCM, califique los resultados para indicar que se detecté el analito en el
MB. 3. Si el MB es > LCM, se tomaran medidas correctivas y la calificacidon
es obligatoria. NOTA: Las muestras analizadas con un blanco contaminado
deben ser preparadas y analizadas nuevamente a menos que las

concentraciones sean = 10 veces las del blanco.

Incluir un LFB con cada lote de muestras o sobre una base del 5%, el que
sea mas frecuente. Evallue el LFB con el porcentaje de recuperacion
comparando con los limites especificados en los graficos de control. Si los
resultados del LFB estan fuera de control, tome medidas correctivas,
incluida la preparacion y anadlisis de las muestras nuevamente, si es

necesario.

Realizar duplicado de una muestra con cada lote de muestras o sobre una
base del 5%, el que sea mas frecuente. El porcentaje de la diferencia
relativa (RPD) entre los duplicados no debe ser mayor al 10% si esto
sucede, repetir el analisis. Registrar los valores obtenidos en carta de

control.

Incluir una matriz fortificada (LFM) con cada lote de muestras o sobre una
base del 5%, el que sea mas frecuente. La matriz fortificada se prepara
adicionando una concentracion de analito. Si los resultados de la matriz
fortificada (LFM) estan fuera de control, tome las medidas correctivas para
rectificar el efecto de la matriz. Registrar los datos en las cartas de control

de recuperacion.
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e Verificar los estandares de control establecidos para el método (10 y 100
mg Ca/L para Calcio y 6.0 y 60 mg Mg/L para Magnesio). Si el resultado
analitico cae fuera de los limites de control normales, deben revisarse los
estandares de calibracidn, los reactivos y material de vidrio. El analisis

solo se puede reanudar cuando se corrija el problema.

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.

6.5. Desarrollo

6.5.1. Principio del método.

El &cido etilendiaminotetraacético y sus sales de sodio (EDTA) forman un
complejo de soluble quelado al adicionarlo a las soluciones de algunos cationes
metdlicos. Cuando se adiciona a una muestra de agua, acido
etilendiaminotetraacético (EDTA) o su sal, los iones de Calcio y Magnesio que

contiene el agua se combinan con el EDTA.

El magnesio (Mg) es el segundo elemento en el Grupo IIA de la tabla periddica;
tiene un nimero atémico de 12, un peso atdomico de 24.30, y una valencia de 2.
La abundancia promedio de Mg en la corteza terrestre es 2.1%; en suelos es de
0.03 a 0.84%; en las corrientes es de 4 mg/L, y en las aguas subterraneas es
de 5mg/L. El magnesio estd presente cominmente en los minerales magnesita
y dolomita. El magnesio se usa en aleaciones, pirotecnia, flash fotografia,

desecantes, refractarios, fertilizantes, productos farmacéuticos, y alimentos.

La especie acuosa comun es Mg*?. Las reacciones de equilibrio del carbonato con
el magnesio son mas complicadas que para el calcio y las condiciones para la
precipitacion directa de la dolomita en aguas naturales no es comun.

Contribuyentes importantes a la dureza de un agua, como las sales de magnesio
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se rompen cuando se calientan, formando escamas en las calderas. Existen
tratamientos como el ablandamiento quimico, la dsmosis inversa o el
intercambio de iones reduce el magnesio y la dureza asociada a niveles

aceptables.

El magnesio es un elemento esencial en la clorofila y en el color rojo de las
células de sangre. Algunas sales de magnesio son téxicas por ingestiéon o
inhalacion. Concentraciones mayores a 125 mg/L también pueden tener un

efecto catartico y diurético.

El (Ca) es el tercer elemento en el grupo IIA de la tabla periddica, tiene un
namero atémico de 20, un peso atémico de 40.08, y una valencia de 2. La
abundancia promedio de Ca en la corteza terrestre es de 4.9%; en suelos es de
0.07 a 1.7%; en arroyos es de unos 15 mg/L; y en aguas subterraneas es de 1
a 500 m/L. Las formas mas comunes de calcio son el carbonato de calcio (calcita)
y el carbonato de calcio y magnesio (dolomita). Los compuestos de calcio son
ampliamente utilizados en productos farmacéuticos, fotografia, cal, sales de
deshielo, pigmentos, fertilizantes y emplastos. La solubilidad del carbonato de
calcio es controlada por el pH y el CO; disuelto. Se puede determinar calcio en
forma directa, adicionando NaOH para elevar el pH de la muestra entre 12y 13
unidades, para que el magnesio precipite como hidréxido y no interfiera, se usa,
ademas, un indicador que se combine solamente con el calcio (Murexida). Al
adicionar el indicador se forma un complejo de color rosa con el ion calcio y se
procede a titular con solucion de EDTA hasta la aparicion de un complejo color

purpura.
6.5.2. Toma y preservacion de muestras

Para la determinacién de calcio las muestras deben guardarse en recipientes de
plastico (polietileno o equivalentes) 6 de vidrio, debidamente lavados y

enjuagados con HNOs 1:1 y secado en estufa. El volumen minimo de recoleccidon
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para este tipo de muestras debe ser de 500 mL. El tipo de muestra puede ser

simple (o puntual), o compuesta.

La preservacion de la muestra se hace agregando HNOs hasta un pH<2. Estd
preservacion debe realizarse en el momento de la toma de muestra. Para
muestras compuestas, cada alicuota debe preservarse en el momento de su

recoleccion.

Las muestras deben ser analizadas lo mas pronto posible después de su
recoleccion. 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.
6.5.3. 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 seguir el Instructivo para el lavado de

material.

6.6. Ejecucion de la técnica

6.6.1. Acondicionamiento del equipo

Prenda la bureta digital la cual debe tener la botella con solucién de EDTA 0.01
M, realice varias recirculaciones y verifique que el embolo quede sin burbujas.

Entre muestras borre la lectura y llene el embolo.

6.6.2. Lectura de la muestra
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Las muestras de aguas contaminadas y aguas residuales, se les realiza un
pretratamiento con el uso de &cido nitrico-acido sulfirico o acido nitrico-

digestion con acido perclérico.

Debido al alto pH utilizado en este procedimiento, las muestras se deben valorar

inmediatamente después de agregar la soda e indicador.
e Titulacion de la muestra:

Seleccionar un volumen de muestra que requiera menos de 15mL y mas de 2

mL de reactivo EDTA, realice la titulacion en cinco minutos.

Tomar hasta 50 mL de alicuota o una porcién menor diluida hasta 50 mL en un

Erlenmeyer o capsula de porcelana.

Se debe tener en cuenta el contenido aproximado de Ca y alcalinidad: Contenido

de Ca entre 5 a 10 mg, tomar voliUmenes menores de 50 mL.

Aguas duras con alcalinidad superior a 300 mg de CaCOs/L tomar una menor
porcion y diluir a 50 mL. Alternativamente, ajustar el pH de la muestra a pH 6,
hierva durante 1 minuto para disipar el CO;, y enfriar antes de comenzar la

titulacion.

e Adicionar 2 mL de solucién de NaOH 1N o un volumen suficiente para producir
un pH de 12 a 13. Agitar.

e Agregar 0.1 a 0.2 g de mezcla de indicador Murexida. Se presenta un color

rosa palido.

e Agregar EDTA titrante lentamente, con agitacidon continua hasta el punto final

apropiado, el color del punto final es un violeta claro.
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e Cuando se usa Murexida, verificar el punto final agregando de 1 a 2 gotas de
valorante en exceso para asegurarse de que no se produzca mas cambio de

color.
e Se recomienda utilizar luz natural o una ldmpara fluorescente de luz dia.

e Registrar el volumen gastado para la titulacidon que aparece en el display de
la bureta digital en el formato de captura de datos de volumetria SLC -F012,
diligenciar todos los datos para cada muestra. Registrar el resultado con tres

cifras significativas.

e El magnesio se puede estimar como la diferencia entre la dureza Total y

Dureza de calcio como CaCOs.
6.7. Calculos y resultados.
e Para la valoracion del EDTA:

— VCaCO3 X MCaCOE

[M

EDTA ]
1\/EDTA

Donde:

Meora: Molaridad de EDTA, mol/L.

Vepra: Volumen de titulante (EDTA), mL.
Mcaco3: Molaridad del CaCOs, (0.01 mol/L).
Vcacos: Alicuota de CaCOs usado, (5 mL).

e Para calcular la Dureza Total:

[Dureza(EDTA) nmg CaCO};L]: AxBx1000
mL MUESTRA

A: mL de titulante por muestras.
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B: mg CaCOs equivalentes a 1,00 mL de EDTA titulante.

e Para la valoracion de concentracion de Calcio:

[ Dureza de Ca, ng CaCO3/L]= _AxBx 1000
mL MUESTRA

A: mL de titulante por muestras
B: mg CaCOs equivalentes a 1,00 mL de EDTA titulado en el punto final del

indicador de calcio.

e Para calcular concentracion de Magnesio:
[me Mg/L]= [Dureza Total (mg CaCO3/L)- Dureza Ca, CaCO3 |/ L * 0.243

e Para calcular Dureza de Magnesio:

Durezade Mg, mg CaCO3/L=Dureza totalLmg CaCO3/L- Dureza deCa, mg CaCO3/L

6.8. Diagramas
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Diagrama 1. Toma y preservacion de muestras

TOMA Y PRESERVACION DE MUESTRAS. ]

WMATERIALDE RECIPIEMTES WOLUMEN DE RECOLECCION ;
PARA TOMA DE MUESTRAY DE MUESTRAS TIPO DE PRE;Z?;&'E: b
LAVADO WUESTRED
plastico (pobetileno o equivalertes) Minimo Volumen: 500 mL, HMOy O HeS0s hasta un pH<2
sidrin, lsvadlos y enjuagados con HNO3 Muestrea:simple purtual o compuesta. Muestras compuastas: cada alicunta
1:1 y secado enestufa. debe preservarse. Siose pueden
preservar manfener a4 °C Lamuestra
dura € meses,

[ Mugstra ista Para andliss ]

Fuente: Propia
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Diagrama 2. Preparacion de reactivos

REACTIVOS

Agua ultra pura (H20 UP)

Acido Nitrico, HNQ3. 1:1

Sin patron Ca'y
Mg [2030 mg
CaC03/L] como
dureza Total,
400 mgfCall y
250 mg Mg /L

400 mL de
Sin std
trazable de
Ca 1000
mg/L

250 mL de
Sin std
trazable de
Mg 1000
mg/L

Aforar & un balon
de
1000 mL

std de 10 mg
Indicador NaOH 1N Titulante EDTA Call stdag M| | sin Ca 1000 mg
Murexida 001 M std 6.0 mag/ CaCO3/L
Mg/l std 60 mg/ Mg/L
200 mg b 0 3723gde
olvo esar 4l g
DY . NaDH en 4_E[_)T.A RA. Balon aforado  Balon aforado En erlenmeyer
Murexida ! (dihidrato,
lentejas disofico) de 200 mL de 100 mL de 500 mL
«—100 g NaCl |
5mL 1 de CaC03
sin . ﬁﬁ'mL anhidro
Titurar a mezclay | |DiSOVeren800| | Aforara 100 mL — F’C:"f” patron
tamizar por malla ml de agua UP con agua UP Mg CayMg HCL 1:1 poco
de hasta 40 a 50 «<—a poco hasta
l disolver
Enfrizr Iy afgrar . oEtsr:\agd:inigén Afora a 200 mL | | Afora a 100 mL 200 mL agua
en balon de . con agua UP con agua UP ultra pura
1000 mL estandar de Ca.

Fuente: Propia

1- 5 gotas de rojo

Hasta ebullicion por
unos minutos para
expulsar el CO2

Enfriar

de metilo ™|

Ajustar al color naranja
intermedio con NH40H3N o 1:1
HCL, segun sea necesario

Diluya a 1000 mL con Agua UP
1mL = 1.00 mg de CaC03
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Diagrama 3. Lectura de muestras

LECTURADE LA
MUESTRA

En un Erienmenyer de 125 mL

|

ESTANDARIZACION
DE LASOLUCION
EDTA0.01 M

! |

CONTROLY ¥
ASEGURAMIENTO MUESTRAS
DE LA CALIDAD

| |

Toman 5.0 mL Sin de calcio
estandar [1000 mgCaCO3/L]
Diluya hasta 50 mL
(realice 3 veces)

Tome el volumen requerido para cada uno de los controles. Estos
se deben medicr cada lote de 20 muestras 0 menos.

STD 10 mg Ca/L y 6.0 mg Mg/L=5.0mL
STD 100 mg Ca/L y 60 mg Mg/L = 25 mL
BKO: 50 mL, si BKO =LCM hacer correccion o repetir.

Duplicado de matriz- (mismo vol. muesira segun concentracion)
Muestras externas de concentracion desconocida: 2 veces al afio.

Seleccione el volumen de
muesira gue se requiera
para consumir < a 15 mL
de reactivo EDTA. Tome
hasta 50 mL de alicuota o
una porcion menor diluida
hasta 50 mL.
Titule antes de 5 min
después de pH 12 a2 13..

LFB: Segun concentracion
LFM: Seglin concentracion

2 mLde NaOH 1N hasta pH 12 O 13.
0.1 a 0.2 g indicador Murexida

Titule con titulante EDTA 0.01
M hasta que el color rosa
calido cambie a violeta

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

Realice los calculos [17] segun la formula:

™ 1- Vewos X Meco
EDTA \‘"| S
Donde:

MEDTA= Molaridad de EDTA, moliL.
VEDTA = Volumen de titulante (EDTA), mL.
MCaCO3= Molaridad del CaCO3, (0.01 mol/L).
VCaCO3 = Alicuota de CaCO3 usado, (5 mL).

Reportar en el formato de volumetria.

Realice los calculos segun las formulas:

& Para calcular la Dureza Total:

[[)-mcza[l-.l)].\] g Cal'0 _-4_-1_]- A Bx 1000
ml MUESTRA

o Para la valoracion de concentracion de Calcio:

[".J-_, (-“.L] AxBx 4008
mL MUESTRA

® Para la valoracion de Dureza de Calcio:
[ Dureza deCa, mp Cac0y1.]= _Ax B 1000
mL MUESTRA
* Para calcular concentracion de Magnesio:
[me MwL]=[Dureza Towl (g CaCO3/L)- Dureza Ca, CaC03 |7 L +0.243

e Para calcular Dureza de Magnesio:

Dureza de Mg, mg CaCO3/L=Dureza total.mg CaCO3/L- Dureea de Ca, mg CaCOZ/L

A= mL de titulante por muestras
B= mg CaCQ03 equivalentes a 1,00 mL de EDTA

Fuente: Propia
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6.9. Documentos de referencia

Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater. 23Rd Edition.
American Public Health Association. Washington, DC. 2017. SM 3500-Ca,
3500-Mg A EDTA METODO TITRIMETRICO.

7. Control de cambios

Version

Fecha

Descripcion

01

14/12/2017

Creacion del documento con base a la nueva

estructura del SGI.

02

22/03/2019

Actualizacion del método con la version 23 del
Standard Methods for the Examination of Water and
Wastewater. Actualizacion de datos de confirmacion

del método (Anyela Monsalve)

03

22/03/2019

Actualizacién de definiciones (3) e inclusién de
formatos en el numeral 8,5, complemento del item
6.1 Condiciones ambientales, cambio de aprobé de

subdirector de Hidrologia por coordinador del

Laboratorio. Daniel Ignacio Mendoza Velasquez.

04

21/10/2020

Nueva version producto de la actualizacién de la

documentacién del Sistema Integrado de Gestion.

05

03/07/2025

Se actualiza el Formato de acuerdo con el
memorando enviado por la OAP memorando
20251100097283 lineamientos para la actualizacién
documental en el marco de la implementacion del
aplicativo suite vision. El cédigo pasa de M-S-LC-
1030 a SLC-1030.

06

18/02/2026

Actualizacién a la nueva plantilla de acuerdo con los

lineamientos de la OAP
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