@ Servicios del Laboratorio de Calidad
- Instructivo determinacion de dureza

IDEAM

Caddigo: SLC-1031
Version: 06
Fecha: 18/02/2026

1. Objetivo

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

2. Alcance

Este método es aplicable a agua potable, aguas superficiales y agua residual
doméstica e industriales. Esta técnica se aplica en el Laboratorio de Calidad
Ambiental para el recurso hidrico superficial; los rangos de aplicaciéon son: 3.0
mg CaCOs/L a 1000 mg CaCOs/L.

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

Tabla 1. Parametros de confirmacion del método

CUADRO PARAMETROS DE CONFIRMACON DEL METODO
CODIGO DEL INSTRUCTIVO DE ENSAYO: SLC-I031
FECHA DE INFORME DE ESTANDARIZACION: 29-10-2018

PARAMETRO VALOR | UNIDADES OBSERVACION
LIMITE DE 3.0 mg Corresponde al limite de
DETECCION ' CaCoOs/L cuantificacion
Nivel de concentracion bajo
0.94 %
STD Eb 6.0 mg CaCOs/L
PRECISION EN 181 o Nivel de concentracion bajo
. (0}
TREMINOS DE % CV STD Em 500 mg CaCOs/L
Nivel de concentracion alto
0.65 %
STD Ea 900 mg CaCOs/L
Nivel de concentracion bajo
2.47 %

STD 6.0 mg CaCOs/L
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CUADRO PARAMETROS DE CONFIRMACON DEL METODO

CODIGO DEL INSTRUCTIVO DE ENSAYO: SLC-1031

FECHA DE INFORME DE ESTANDARIZACION: 29-10-2018

PARAMETRO VALOR | UNIDADES OBSERVACION
Nivel de concentracién media
EXACTITUD 5.20 %
STD 500 mg CaCOs/L
EXPRESADO COMO % _
Nivel de concentracion alto
DE ERROR RELATIVO 0.23 %
STD 900 mg CaCOs/L
RANGO DE TRABAJO 3.0- mg )
Sin dilucion de la muestra
(Lectura Directa) 1000 CaCoOs/L
INTERVALO DE o )
, 3.0- mg Con la mayor dilucion posible
APLICACION DEL
, 1000 CaCoOs/L 0 aceptable
METODO
RECUPERACION
N.A N.A N.A
EXPRESADO COMO %
Nivel de concentracion bajo
INCERTIDUMBRE % 2.17 95.45 %
STD Eb 6.0 mg CaCOs/L

3. Definiciones

e SM: Estandar Método.

Fuente: Propia

e EDTA: acido etilendiaminotetradiacético y sus sales de sodio.

e Titulacion: método de analisis quimico utilizado para determinar la

concentracién desconocida de un reactivo a partir de un reactivo con

concentracion conocida.
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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 ningun 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 concentracidén 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 o menos.

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).

Limite de Deteccion del Método (LDM): concentracidon de analito que,
cuando se procesa a través del método completo, produce una sefal con una

probabilidad del 99% de ser diferente del blanco.
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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: Estandar Método.

e EDTA: acido etilendiaminotetradiacético y sus sales de sodio.
e MB: Blanco de Reactivos o Blanco de Método

e LFB: Blanco Fortificado de Laboratorio

e M: muestra

e LFB: Blanco fortificado

e LDM: Limite de Deteccion del Método

e LCM: Limite de Cuantificacion

5. Documentos relacionados en el SGI

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 precisidon - duplicados

6. Desarrollo de la actividad

6.1. Aspectos de salud y seguridad laboral

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.
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Utilizar los implementos de seguridad, en la preparacién 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 andlisis de la determinacion, se tratan de acuerdo al documento

disposicién de muestras y residuos de analisis.

6.2. Equipos, reactivos y materiales

6.2.1. Equipos

e Balanza analitica de cuatro cifras decimales.
e Electrodo pH.

e Bureta digital

e Agitador magnético

e Plancha de calentamiento.

e Ultrasonido
6.2.2. Verificacion de Equipos

Antes de operar los equipos verificar que se encuentran en optimas 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.
6.2.3. Reactivos

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

e Solucidn tampodn: disuelva 1.179 g de sal disédica de 4&cido
etilendiaminotetraacéticodihidrato (grado de reactivo analitico) y 644 mg de
cloruro magnésico (MgCl; * 6 H,0O) en 50 mL de agua destilada. Agregar esta

solucién a 16.9 g de NH4Cl y 143 mL de NH4OH conc. Diluya hasta 250 mL
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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 didxido
de carbono (CO;). Cuando se afiadan 1 6 2 mL del tampén a la muestra y no

haya un cambio de pH hasta 10.0, esta debe descartarse.

Inhibidor I: ajustar las muestras con acido hasta pH 6 o0 mas con tampoén 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 Instructivo de Disposicidn Final de Residuos. Se debe
tener especial cuidado con estas soluciones, ya que, si entran en contacto
con acidos, pueden liberar vapores de cianuro de hidréogeno el cual es

venenoso).

Inhibidor II: disolver 5,0 g de sulfuro de sodio nonahidrato (Na>SeH.0) o 3.7
g de Na,SsH.0 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

valoracion de la muestra.

Indicador Negro de Eriocromo T (NET): sal sodica del acido 1-(1-hidroxi-2-
naftilazo)-acido 5-nitro-2-naftol4-sulfénico, N°© 203 en el indice del color.
Disuelva 0.5 g del colorante en 100 mL de 2,2,2-nitrilotrietanol (también
llamado trietanolamina) o 2-metoximetanol (también llamado etilenglicol).
Agregue 2 gotas por cada 50 mL de solucidén para valorar. Utilice 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,
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también llamado sal disddica del acido tetraacético (EDTA), disolver en agua
destilada, pasar a un balén y aforar hasta 1000 mL. Estandarizar contra la
solucidon 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).

e Solucién de calcio estandar: 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. Agregué poco a poco HCl 1:1 hasta que
todo CaCOs se disuelva. Agregar 200 mL de agua destilada, coloque el
Erlenmeyer en el ultrasonido, elija la opcién SETDEGAS vy activelo durante 4
minutos para expulsar CO,. Agregar unas gotas de indicador rojo de metilo y
ajustarla color naranja intermedio afiadiendo NH4OHsN o 1:1 HCI, segun sea
necesario. Transfiera cuantitativamente y afore hasta 1000 mL con agua
destilada. 1 mL= 1,00 mg de CaCO:s.

6.2.3.1. Preparacion de estandares de control

Los estandares de control se preparan a partir de la solucién de calcio estandar

(concentracién 1000 mg CaCOs/L). Como se muestra en la siguiente Tabla:

Tabla 2. Preparacion de estandares de control.

Concentracion i i
3 Vol. alicuota sIn| concentracion sin de| Volumen
estandar tida (mL) tida ( CaCOs3/L) final (mL)
artida (m artida (mg Ca inal (m
(mg cacOs/L) | © P g ?
50 10 1000 200
500 25 1000 100

Fuente: Propia
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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
6.5.4. El volumen obtenido permite calcular la molaridad del EDTA. (Ver 6.5.5.

Calculos y resultados)
6.2.4. 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 1mL, Clase B.

e Pipetas aforadas de 5mL, 10 mL, 25 mL.

e Probetas de 50 mL, 100 mL.

e Capsulas de porcelana

e Barra recubierta de TFE y agitadores magnéticos.

e Pipeta pasteur.

e Papel indicador

6.3. Limitaciones e interferencias

Cuando el punto final no es claro, tome una alicuota menor o realice una
titulacion preliminar. Es conveniente establecer un volumen aproximado, sobre
otra alicuota y adicione a la muestra agua ultra pura hasta mas o menos un 90
% del volumen establecido antes de adicionar el tampdn y el indicador, continuar

con la adicidn del titulante hasta el punto final.

Algunos iones metalicos interfieren produciendo puntos finales débiles o poco
claros, provocando un consumo superior de EDTA. Reduzca estas interferencias

anadiendo los inhibidores I y II, antes de la titulacién.
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Cuando existen concentraciones muy altas de metales pesados, el calcio y
magnesio se determinan por el método titrimétrico SM 3500-Ca y 3500 Mg

respectivamente y la dureza total se obtiene mediante calculo.

Las materias organicas coloidales o en suspensién también pueden interferir en
el punto final de la titulacion 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 sdlidos, 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 oxidacion completa de la materia organica.
Enfrié a temperatura ambiente, adicione 20 mL de HCI 1N para diluir el residuo.
Neutralice a pH 7 con NaOH 1N y complete volumen hasta 50 mL con agua

destilada. Continte con el procedimiento como lo indica el numeral 6.5.4.

En la Tabla de Concentraciones maximas de interferencias permisibles con varios
inhibidores, se muestran las diferentes sustancias que causan interferencias y

como se pueden manejar.

Tabla 3. Concentraciones maximas de interferencias permisible con varios

Inhibidores (para muestras de 25 mL diluidas a 50 mL)

Max. interferencia concentracion
Sustancias que causan
mg/L
interferencia

INHIBIDOR1I INHIBIDOR II

ALUMINIO 20 20

BARIO + +

CADMINO + 20

COBALTO ENCIMA 20 0,3

COBRE ENCIMA 20 30
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Max. interferencia concentracion
Sustancias que causan
mg/L
interferencia
INHIBIDOR 1 INHIBIDOR II
HIERRO ENCIMA 30 5
MAGNECIO (Mn +2) + 1
NIQUEL ENCIMA 20 0,3
ESTRONCIO + +
ZINC + 200
POLIFOSFATO 10

Fuente. Propia

Por presencia de estroncio o bario se presentan falsos positivos. Cuando el punto
final es indistinguible, puede ser por una 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 descomposicion 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 precipitacion 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 precipitacion del
CaCo:s.

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.
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Tabla 4. Control de Calidad método 2340C

Blanco
Blanco . Matriz
_ N Muestra fortificado N
Calibracion o del _ fortificada en
o control ) en Duplicado )
estandarizacion metodo laboratorio
(QCS) laboratorio
(MB) (LFM)
(LFB)
X X X X X -

Fuente. Tomado del SM tabla 2020 I y II. (Consulte 2020B del SM para mas

requisitos de control de calidad).

Para los controles analiticos es importante tener en cuenta:

Utilizar el material de vidrio al cual se le ha realizo el control de calidad.
Verificar el funcionamiento de la bureta digital

Efectuar el analisis dentro del tiempo estipulado, asegurando la confiabilidad

del resultado.

Verificar los estandares de control establecidos para el método (50 y 500
mgCaCO0s/L). Confirme si el resultado analitico estd dentro o fuera de los
limites de control establecidos en las cartas control. Si estos no cumplen se
debe revisar el estéandar primario, los reactivos y material utilizado. El analisis

solo se puede reanudar cuando se corrija el problema.

Realizar duplicado de una muestra al azar por cada lote de 20 o 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.

Se debe medir un blanco fortificado (LFB) por cada lote de 20 o menos

muestras (estandares de control).
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e 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 anélisis

fisicoquimicos.

6.5. Desarrollo

6.5.1. Principio del método.

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 carbonatos y 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 o 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 tratamiento al que el agua

ha sido sometida.

El acido etilendiaminotetraacético y su sodio sales (EDTA), forman un complejo
soluble quelado cuando es agregado a una solucidn de ciertos cationes
metalicos. Si una pequefa cantidad de un tinte como Negro de EriochromeT, se
agrega a una solucién acuosa que contiene iones de calcio y magnesio a pH de
10.0 + 0.1, la solucién 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 solucién cambia de color rojo vino a azul,
marcando el punto final de la titulacion. 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

automaticamente introduce suficiente magnesio y obvia la necesidad de una
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correccion 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 hidréxido de magnesio (Mg(OH)2), y
porque el tinte cambia de color en altos valores de pH. El pH especificado de
10.0 £ 0.1 es satisfactorio. Se establece un limite de 5 minutos para la duracién

de la titulacién y asi minimizar la tendencia a la precipitacion de CaCOs.
6.5.2. Toma y preservacion de las muestras.

Para la determinacidon de dureza las muestras deben guardarse en recipientes
de plastico (polietileno o equivalentes) 6 de vidrio, debidamente lavados vy
enjuagados con HNOs 1:1 y secado en estufa. El volumen minimo de recoleccidon
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 HNO3 0 H.SO4 hasta un pH<?2.
Estd preservacidon 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 composicidn. 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 analisis se debe dejar

llevar la muestra hasta temperatura ambiente.

6.5.3. Limpieza de vidrieria y material de campo
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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.

6.5.4. Ejecucion de la técnica.

6.5.4.1. 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.
6.5.4.2. Lectura de la muestra.

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.
Titulacion de la muestra:

e Seleccione un volumen de muestra que requiera menos de 15mLy mas de 2
mL de reactivo EDTA, realice la titulacidon en cinco minutos, medidos a partir
del momento de la adicion del tampdn. Mida una alicuota conveniente

demuestra de acuerdo con el contenido aproximado de dureza, asi:
e 100 o0 200 mL para muestras con contenidos menores a 5 mg/L.
e 50 mL para muestras con contenidos entre 5y 10 mg/L.

e 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.

e 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.
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Adicionar entre uno y dos mililitros de solucién tampoén. 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 titulacién
suele significar la necesidad de afadir un inhibidor en este punto, (ver
numeral 6 para limitaciones e interferencias) o que el indicador se ha

deteriorado.

Adicionar una gota de solucion indicadora NET o una cantidad adecuada del
reactivo en polvo seco (0.1 a0.2 g). La solucién se vuelve color rojo vino poco
a poco, adicione titulante EDTA estandar, agitando continuamente, hasta que
desaparezcan los Uultimos matices rojizos. Adicione las Ultimas gotas con

intervalos de 3 - 5 segundos. En el punto final, la solucién suele ser azul.

Se recomienda utilizar luz natural o una ldmpara fluorescente de luz dia, ya
gue 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 tampdn, 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 de volumetria SLC-F012,
diligenciar todos los datos para cada muestra. Registrar el resultado con tres

cifras significativas.

6.5.5. Calculos y resultados.

e Para la valoracion del EDTA:
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[M ]: Veacos X Meacos
EDTA
VEDTA
Donde:

MepTa: Molaridad de EDTA, mol/L.

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

Para calcular la Dureza Total:

[Dureza(EDTA) mg CacO3/1]= _AxBx1000
mL MUESTRA

A: mL de titulante por muestras.
B: mg CaCOs equivalentes a 1.00 mL de EDTA titulante.

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 tota 1], mg CaCO3/L=Dureza por Ca + Dureza por Mg

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:

Alcalinidad (mg/L )= Dureza de Carbonaea (mg/L)

Pueden presentarse dos casos relacionados con la Alcalinidad:
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- Cuando la Alcalinidad es menor que la Dureza Total:

Dureza de Carbonacea (mg/L): Alcalinidad (mgfL)

- Cuando la Alcalinidad es mayor o igual a la Dureza Total:
Dureza de Carbonacea = Dureza Total, (mg CaCO3)

e La Dureza carbonacea, se define también como “Dureza Temporal” o “no

permanente” porque desaparece cuando se hierve el agua.

e La Dureza no carbonacea se define como, toda Dureza que no esta

guimicamente relacionada con los bicarbonatos, es decir:

Dureza No Carbonacea = Dureza Total, (mg CaCO3)— Alcalinidad (mgx’L)

La Dureza no carbondacea incluye principalmente sulfatos, cloruros vy

nitratos de calcio y magnesio.

6.5.6. Diagramas
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Diagrama 1. Toma y preservacion de muestras

[ TOMA Y PRESERVACION DE LAS MUESTRAS ]

MATERIAL DE VOLUMEN DE RECOLECCION :
RECIPIENTES PARA TOMA DE MUESTRAS TIPO DE e
DE MUESTRSAY LAVADO MUESTREO

Y Y l

Plastico (polietileno o equivalentes) HNO3 0 H2S04 hhasta un pH=2
vidrio Muestra compuesta cada alicuota debe
Lavados y enjuagados con HNO3 1:1y preservarse. Sino se puede preservar
secado en estufa mantener a 4°C. La muestra dura 6 meses

Minimo volumen 500 mL
Muestro simple puntual o
compuesta

Muestra lista para
analisis

Fuente: Propia. 2025
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Diagrama 2. Reactivos empleados

REACTIVOS
Agua ultra pura (H20 UP) Acido Nitrico, HNO3. 1:1
5 - std de 50 mg
Sln Tampon indicador negro | | Titjante EDTA CalL 1408 500™ | | sin Ca 1000 mg
da da Eriocromo 0.01M CacoL
| T (NET)
Tomar 50 mL de o 100 3.723g de
HO0UP mL de .~ (Ed‘:i':r:tg Balon aforado  Balon aforado En erlenmeyer
trietanolamina 2 ' de 200 mL de 100 mL de 500 mL
disofico)
<4— 1,179 g de EDTA disddico ] 5mL 25 mL <« 9de CaCo:
sin sin anhidro
«4—6,44 mg de MgCL,-6H,0 Tomar 100 Aforar a 100 mL <« ?:?m patron
mL de ‘ con agua UP Ca HCL 11 poco
4—16,9 g de NH,ClL trietanolamina <«—a poco hasta
disoiver
<4— 143 mL de NH,OH e
stancarzar
contra Ia solucion Afora a Zoourgt Aforaa 100UnF:L 200 mL agua
esténdar de Ca con agua con agua ultra pura
Diluir hasta 250 mL
Hasta ebullicion por
i § unos minutos para
Disolver: expulsar el CO2
0,5 g de sal sédica
del acido 1-(1- l:lj
Conservar en recipiente hidroxi-2- Enfriar
pléstico o de vidrio. naftilazo)-2-naftol- 1-5 gotas de rojo
Duracion: 1 mes. 4-sulfénico de metilo

Desechar siel pH no
estaentre 10+ 1

Fuente: Propia. 2025

Ajustar al color naranja
intermedio con NH4OH3N 0 1:1
HCL, segun sea necesario

|

Diluya a 1000 mL con Agua UP
1 mL = 1.00 mg de CaCO3
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Diagrama 3. Lectura de la muestra

LECTURADELA
MUESTRA

En un Erlenmenyer de 125 mlL

]

T
ESTANDARIZACION
DE LASOLUCION
EDTA0.01M

Y
>
CONTROLY
ASEGURAMIENTO
DE LA CALIDAD

!

e
MUESTRAS

|

seleccione el volumen de muestra que se requiera para

v
Toman 10.0 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
5e deben medicr cada lote de 20 muestras o menos.

STD 50 mg CaCO3/L = 50 mL
STD 500 mg CaCO3/L= 25 mL
BKO: 50 mL, 5 BKO =MQL hacer coreccidn o repetir.
LFE: Segun concentracion
Duplicado de matriz: (mismo vol. muestra segln concentracion)
Muestras externas de concentracion desconocida: 2 veces al afio.

consumir < a 15 mL de reactivo EDTA.
Titule antes de 5 min después de de pH 10 + 1. Alicuota:
100 o 200 mL para concentracion < a 5 mg/L.
50 mL para concentraciones de 5a 10 mg/L.
25 mL concentraciones de 10 a 500 mg/L, diluya hasta 50 mL.
10 0 5 mL paraconcentraciones > a 500 mag/L, diluya hasta 50
mL.
Vol. = 100 adicione cantidades proporcionales de tampon e
inhibidor al blanco

2 mL de Sin tampon hasta pH 10 = 1.

Caddigo: SLC-1031

Fecha: 18/02/2026

1 gota de solucion indicadora MET o reactivo en polvo (0.1 a 0.2g) poco a poco

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 &l

display de la bureta digital en el
formato de volumetria.

Realice los calculos [1°] segun la formula:
\..l‘ ol x MI ol

M
[ ! EDTA ]_ v

Donde:
MEDTA= Molaridad de EDTA, mollL
VEDTA = Volumen de titulante (EDTA), mL.

VCaC03 = Alicuota de CaCO3 usado, (5 mL)

MCaCO3= Molaridad del CaCO3, (0.01 mol/L).

Reportar en el formato de volumetria.

Realice los cdlculos segun la formula;

[Durers(EDTA) g carnign]- _AxBx1000
ml. MUESTRA

A= mL de titulante por muestras
B=mg CaCO03 equivalentes a 1,00 mL de EDTA titulante
(MEDTA)

Repontar en el formato de volumetria.

Fuente: Propia. 2025

6.6. Documentos de referencia

Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater. 23 Rd.

Edition. American Public Health Association. Washington, DC. 2017. SM 2340

C EDTA METODO TITRIMETRICO.
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e RODIER, J. Analisis de Aguas: aguas naturales, aguas residuales, agua de

mar. Barcelona: Omega, 1981.

e AYRES, Gilbert. Analisis quimico cuantitativo. 2 ed. México: Harla, 1970.
e ROJAS,].A. Calidad del agua. Bogota: Escuela de Ingenieria, 2002.

7. Control de cambios

Version Fecha Descripcion
01 10/12/2017 | Actualizacion método
Revisidon frente al Standard Methods edicidon 23.
02 22/03/2019
Diana Carolina Rosas Wanumen
Actualizacién de definiciones (3), correccidn
numeraciéon punto 8,5 e inclusién de formatos en el
numeral 8,5, complemento del item 6.1 Condiciones
03 26/03/2020 ]
ambientales, cambio de aprobd de subdirector de
Hidrologia por coordinador del Laboratorio. Daniel
Ignacio Mendoza Velasquez.
Nueva versién producto de la actualizacion de la
04 21/10/2020 . .
documentacion del Sistema Integrado de Gestion.
Se actualiza el Formato de acuerdo con el
memorando enviado por la OAP memorando
20251100097283 lineamientos para la actualizacion
05 03/07/2025 )
documental en el marco de la implementacion del
aplicativo suite visién. El cddigo pasa de M-S-LC-
1031 a SLC-1031.
Actualizacién a la nueva plantilla de acuerdo con los
06 18/02/2026
lineamientos de la OAP
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