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	PRÁCTICA 2
	Determinación de la dureza total del agua


Introducción
El ácido etilenodiaminotetraácetico (EDTA) forma compuestos complejos con numerosos iones inorgánicos, incluyendo el calcio y el magnesio. Se puede hacer uso de esta reacción para determinar el contenido de estos elementos inorgánicos en una muestra, mediante una valoración complejométrica. El pH afecta a las volumetría complejométricas con EDTA; por tanto, debe ser controlado cuidadosamente.

El punto final de estas determinaciones se detecta utilizando indicadores que cambian de color cuando se complejan con los iones inorgánicos. El negro de eriocromo T (NET) es un indicador que cambia de azul a rosa cuando se compleja con cationes como por ejemplo calcio (II) o magnesio (II).

Una aplicación importantísima de la volumetría de complejación con EDTA es la determinación de la dureza del agua
, utilizada como método normalizado para análisis de aguas (Estandar Methods for the Examination of Water and Wastewater); Método 2340C; Método 920196 de la AOAC (Association Official Analytical Chemistry).
Objetivos

· Aplicación de los principios de las volumetrías de complejación

· Preparación de una disolución estándar de un agente complejante
Procedimiento experimental

Reactivos
Sólidos
Na2H2Y ( 2H2O: Sal disódica dihidratada del ácido etilenodiaminotetracético (EDTA) (M=372,24 g mol-1), sustancia patrón tipo primario
NH4Cl: Cloruro de amonio (M=53,5 g mol-1)
Disoluciones
NH3 (aq) concentrado (disolución comercial)
NET 0,5% en etanolamina/etanol: 100 mg del indicador sólido se disuelven en una disolución formada por 5 mL de etanolamina y 15 mL de etanol (mantenida en frigorífico, caduca a las tres semanas de su preparación)
	Precauciones de seguridad

· Las disoluciones concentradas de NH3 son CORROSIVAS. El NH3 gas IRRITA la piel, los ojos y las vías respiratorias


Materiales
	Vasos de precipitado de 100 mL

Frasco lavador de 500 mL
Varilla de agitación

Matraz aforado de 100 mL

Frasco de almacenaje de polietileno de 100 mL

Probeta ó tubo de ensayo graduado de 10 mL
	Pipeta aforada de 10 mL
Pie de bureta

Nuez

Pinza

Bureta de 25 mL




Preparación de disoluciones
AGENTE VALORADO (DISOLUCIÓN ESTÁNDAR): PREPARACIÓN DE 100 mL DE UNA DISOLUCIÓN ESTÁNDAR DE EDTA 0,01 M
En un vaso de precipitado de 100 mL limpio y seco sitúe una cantidad de la sal disódica del ácido etilenodiaminotetraacético dihidrato, grado reactivo (secado previamente en estufa a 80º C durante 2 h(
) y conservado, una vez enfriado, en desecador), esta sal debe ser pesada con una precisión de (0,1 mg. 
Disuelva en agua destilada (un calentamiento suave entre 50 y 60 ºC y agitación aumenta la velocidad de disolución), transfiera ésta al matraz aforado de 100 mL de forma cuantitativa, enrase y homogeneice. Almacene la disolución en un frasco de polietileno.

DISOLUCIÓN REGULADORA NH3/NH4Cl (2 M, pH 10)
Disuelva aproximadamente 0,7 g de cloruro de amonio en aproximadamente 6 mL de amoniaco acuoso concentrado y complete con agua destilada a 50 mL.

Determinación
VALORACIÓN CON EDTA: CONTENIDO TOTAL DE CALCIO (II) Y MAGNESIO (II)
A 20 mL de la disolución problema(
), exactamente medidos, se le añaden 10 mL de reguladora de pH=10; 1 ó 2 gotas del indicador metalócrómico e, inmediatamente, se va adicionando la disolución estándar de EDTA 0,01 M, hasta observar un cambio de color. Finalmente, se toma lectura del volumen gastado del agente complejante. 

La volumetría  se repite otras dos veces más, para obtener un valor promedio.
RESULTADO DEL ANÁLISIS
Exprese el contenido total de calcio y magnesio del problema, en forma de miligramos de carbonato de calcio por litro de disolución.
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� Se considera dureza de un agua, el contenido total de iones calcio y magnesio expresado en forma de miligramos de carbonato de calcio por litro de disolución.


�El dihidrato grado reactivo de Na2H2Y es suficientemente puro para ser usado como sustancia patrón tipo primario. El exceso de humedad presente en la sal se retira por calentamiento suave a 80 ºC; temperaturas más altas causaría pérdidas de H2O de hidratación.


� El problema entregado (agua del suministro de la red) ha sido tratado previamente con HCl, para eliminar el CO2 disuelto, y neutralizado.
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