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1. OBJETIVO

Establecer el instructivo para la determinacion de cloruros para muestras de agua cruda y tratada en

los laboratorios de la planta de tratamiento de agua de Serviciudad ESP.

2. ALCANCE Y RESPONSABLES

Este instructivo aplica para muestras de agua cruda y tratada en el Laboratorio de Control de

Calidad de Agua en la planta de tratamiento de agua de Serviciudad ESP.

La administracion y control de este documento es responsabilidad del Técnico de Control de Calidad
de Agua. Los ajustes del documento que surjan en el camino seran llevados a cabo por los
laboratoristas quimicos de agua, bajo la revision del profesional de la planta de tratamiento. La

ejecucion de los ensayos sera responsabilidad de los Laboratoristas Quimicos de agua

3. DEFINICIONES (No aplica)

4. GENERALIDADES

El cloruro, en forma de iones de cloruro (CI), es uno de los principales aniones inorganicos en agua

y aguas residuales. El sabor salado producido por las concentraciones de cloruro es variable y
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depende de la composicion quimica del agua. Algunas aguas que contienen 250 mg de CI-/L pueden
tener un sabor salado detectable si el cation es de sodio. Por otro lado, el sabor salado tipico puede
estar ausente en aguas que contienen hasta 1000 mg/L cuando los cationes de predominantes son
calcio y magnesio.

La concentracion de cloruro es mayor en aguas residuales que en agua cruda porque el cloruro de
sodio (NaCl) es compuesto comun de la dieta y pasa sin cambios a través del sistema digestivo. A lo
largo de la costa del mar, el cloruro puede estar presente en altas concentraciones debido a la fuga
de agua salada en el sistema de alcantarillado. También puede aumentarse mediante procesos

industriales.

Un alto contenido de cloruro puede dafiar las estructuras metalicas, asi como las plantas en

crecimiento.

4.1. SELECCION DEL METODO

Se presentan seis métodos para la determinacion de cloruro. Debido a que los dos primeros son
similares en muchos aspectos, la seleccion es en gran medida una cuestion de preferencia de cada
laboratorio. EI método argentométrico (SM 4500-Cl B) es adecuado para aguas relativamente claras
cuando el cloruro se presenta entre 0,15 a 10 mg de CI- en la fraccion valorada. El punto final del
metodo de nitrato mercurico (SM 4500-Cl C) es mas facil de detectar. EI método potenciométrico
(SM 4500-Cl D) es adecuado para muestras coloreadas o turbias en las que los puntos finales
indicados por el color pueden ser dificiles de observar. El método potenciométrico se puede utilizar
sin el paso de pretratamiento para muestras que contienen iones férricos (si no estan presentes en
una cantidad mayor que la concentracion de cloruro), crémico, fosfato, iones ferrosos y otros metales
pesados. El método de ferricianuro (SM 4500-Cl E) es una técnica automatizada. El analisis de
inyeccion de flujo (SM 4500-Cl G), utiliza una tecnologia colorimétrica automatizada y es util para
analizar un gran nimero de muestras. Determinar preferentemente el cloruro por cromatografia

ionica (Seccion SM 4110). El cloruro también se puede determinar mediante el método de
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electroforesis de iones capilares (Seccion SM 4140). Los métodos 4500-CI C y G en los que se
utiliza mercurio, un reactivo altamente toxico, requieren practicas especiales de eliminacion para
evitar descargas inadecuadas de aguas residuales. Siga los procedimientos reglamentarios

apropiados (ver Seccion SM 1090).

4.2. TOMA, PRESERVACION Y ALMACENAMIENTO DE LAS MUESTRAS

Recoja muestras representativas en botellas de vidrio o plastico limpias y quimicamente resistentes.
La porcion de muestra maxima requerida es de 100 mL. No es necesario ningin conservante

especial si la muestra se va a almacenar

4.3. PRINCIPIO DEL METODO

En una solucién neutra o ligeramente alcalina, el cromato de potasio puede indicar el punto final de
la valoracion del cloruro con nitrato de plata. El cloruro de plata se precipita cuantitativamente antes

de que se forme el cromato de plata rojo.

AgNO3; + NaCl - AgCll + NaNO;

4.4. INTERFERENCIAS

Las sustancias en cantidades que normalmente se encuentran en el agua potable no interfieren. El
bromuro, yoduro y cianuro se registran como concentraciones equivalentes de cloruro. Los iones
sulfuro, tiosulfato y sulfito interfieren, pero pueden eliminarse mediante tratamiento con peroxido de
hidrageno. El ortofosfato en exceso de 25 mg/L interfiere precipitando como fosfato de plata. El

hierro en exceso de 10 mg/L interfiere enmascarando el criterio de valoracion.
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4.5. CONTROL DE CALIDAD

Demostracion inicial de la capacidad (DIC): Cada analista en el laboratorio debe realizarlo al
menos una vez antes de analizar cualquier muestra para demostrar el dominio en la realizacidn del
método y la obtencion de resultados aceptables para cada analito. El DIC también se usa para
demostrar que las modificaciones de un laboratorio a un método produciran resultados tan precisos y
exactos como los producidos por el método de referencia. Como minimo, incluya un blanco de
reactivo y al menos cuatro BFL en una concentracion entre uno y cuatro veces el limite de reporte
del método (MLR/LMR).

Verificacion de la Estandarizacion: Estandarizar el nitrato cada vez que se prepara, luego de
preparado, re estandarizar una vez al mes. Si el valor de la normalidad cambia, registrar el nuevo
valor en el recipiente y actualizar el valor. Para la estandarizacion siga el procedimiento descrito en
el presente documento. Registrar el volumen consumido en el formato STLABFO-14

“Estandarizacion de Soluciones”.

Precision y sesgo: Una muestra sintética que contiene 241 mg de CI/L, 108 mg de Call, 82 mg
Mg/L; 3,1 mg K/L, 19,9 mg Na/L, 1,1 mg NOsN/L, 0,25 mg NOz N/L, 259 mg SO42/L y 42,5 mg de
alcalinidad total/L (contribuido por NaHCO3) en agua destilada, fue analizada en 41 laboratorios por

el método argentométrico, con una desviacion estandar relativa del 4,2% y un error relativo de 1,7%.

4.6. SEGURIDAD LABORAL

Utilizar los implementos de seguridad, de acuerdo con lo sefialado en el Manual de Higiene y
Seguridad Laboral STMH-01 (Bata, pantalon, zapatos antideslizantes, gafas de seguridad, mascara
con filtro mixto de vapores &cidos y organicos, guantes de caucho) de acuerdo a la actividad

realizada. Se realiza recoleccion de residuos en recipiente plastico y se rotula para la disposicion
final con empresa externa.



SERVICIUDADES.P. | toad0 | Version

Instructivo de Cloruros

Pagina
SERVICIUDAD S 59R0-Go0 5 de 8
Método Argentométrico

4.7. EQUIPOS, MATERIALES Y REACTIVOS
4.7.1. EQUIPOS Y MATERIALES

Para esta metodologia se puede utilizar una bureta digital o bureta de vidrio de 50 mL, erlenmeyer

de 250 mL. Para la preparacion de soluciones se utiliza una balanza analitica.

4.7.2. REACTIVOS Y ESTANDARES

e Solucion indicadora de cromato de potasio: Disolver 50 g KCrOs en un poco de agua
destilada. Afadir solucion de AgNOs3 hasta que se forme un precipitado rojo definido. Deje reposar

12 h, filtre y diluya a 1 L con agua destilada.

e Valorante estandar de nitrato de plata, 0.0141M (0.0141N): Disolver 2,395 g de AgNOs en
agua destilada y diluir a 1000 mL. Estandarizar contra NaCl por el procedimiento descrito a

continuacion. Almacenar en una botella marron.

e Cloruro de sodio estandar, 0.0141M (0.0141N): Disolver 824 mg de NaCl (secado a 140 °C)
en agua destilada y diluir a 1000 mL.
1 mL equivale a 500 pg Cl.

e Reactivos especiales para la eliminacion de interferencias

a) Suspension de hidréxido de aluminio: Disolver 125 g de sulfato de aluminio y potasio
(AIK(SO4)2.12H20) o sulfato de aluminio y amonio (AINHs(SOs)212H20, en 1 L de agua
destilada. Calentar a 60°C y adicionar 55 mL de hidroxido de amonio concentrado (NH4OH)
lentamente con agitacion. Deje reposar aproximadamente 1 h, transfiera a un recipiente grande
y lave el precipitado con adiciones sucesivas, mezclando a fondo y decantado con agua
destilada, hasta que esté libre de cloruros. Cuando esta recién preparado, la suspension ocupa

un volumen aproximado de 1L.
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b) Solucién indicadora de fenolftaleina.
¢) Hidréxido de sodio (NaOH), IN.

d) acido sulfarico (H2S04), IN.

e) Peroxido de hidrégeno (H207), 30%.

5. DESARROLLO
51. PREPARACION DE LA MUESTRA

Utilice una muestra de 100 mL o una porcién adecuada diluida a 100 mL en un erlenmeyer. Si la
muestra presenta un valor de color alto, agregue 3 mL de la suspension de Al(OH)s, mezcle, deje

reposar y filtre.

Si hay sulfuro, sulfito o tiosulfato, afiada 1 ml de H202 y agite durante 1 min.

5.2. VALORACION

Valorar directamente las muestras en el rango de pH de 7 a 10. Ajuste el pH de la muestra a 7 a 10
con H2S04 0 NaOH si no esta en este rango. Para el ajuste, utilice preferiblemente un medidor de pH
con un electrodo de referencia sin cloruro. (Si solo hay un electrodo de tipo cloruro disponible,
determine la cantidad de &cido o 4lcali necesaria para ajustar y deseche esta porcion de muestra.
Tratar una porcion separada con acido o alcali requerido y continte con el analisis.) Adadir 1 mL de
solucion indicadora KCrO4 y homogenice. Valore con el valorante AgNOs estandar a un punto final de
color amarillo rosaceo. Sea coherente en el reconocimiento del punto final. Aplique la formula para

calcular la concentracion y repdrtela en los formatos correspondientes.

Nota: Analice los controles de calidad correspondientes al método y registre los resultados en el
formato STLABFO-16 “Graficos de control”
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5.3. ESTANDARIZACION DE NITRATO DE PLATA

Medir volumétricamente por triplicado 10 mL de la solucion de estandar de cloruro de sodio 0.0141
N. Estandarice con AgNOs, y registre los volimenes consumidos en el formato STLABFO-14
Estandarizacion de Soluciones. Proceda de la misma manera para establecer el valor de un blanco
del reactivo. Una muestra blanco, requiere entre 0,2 a 0,3 mL habitualmente. Calcule la normalidad,

envase Y rotule.

5.4. CALCULOS Y EXPRESION RESULTADOS
5.4.1. CALCULO PARA LAS MUESTRAS

Cl= (A—B)xN x 35450
mg L =

mL muestra

Donde:

A = volumen de gastado de AgNO3 en mL para la muestra
B = volumen de gastado de AgNO3 en mL para blanco
N = Normalidad de AgNO3

Registro el resultado en el formato STLABFO-29 “Registro de Resultados Primarios”

5.4.2. CALCULO PARA LA NORMALIDAD DEL AgNO:s

mg Cl™ /L x A
(B — C) x 35350

A = Volumen de NaCl 0.0141
B = Volumen gastado de AgNO3 para el NaCl

C = Volumen gastado de AgNOj3 para el blanco
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Tener en cuenta en la ecuacion anterior se debe calcular primero este valor:

cl-
mg NaCl/L = (mgT) x 1,65

6. REGISTROS

STLABFO-16 “Graficos de control”

STLABFO-14 “Estandarizacion de Soluciones”
STLABFO-29 “Registro de Resultados Primarios”

7. ANEXOS
7.1. REFERENCIAS

e Standard Methods for The Examination of Water and Wastewater. American Public Health

Association. Version vigente. Washington, DC.

e NTC-ISO/EC 17025 Requisitos Generales para la Competencia de los Laboratorios de

Ensayo y Calibracion.



