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1

STANOVENI FOSFORU SPEKTROFOTOMETRICKY

Ucdel a rozsah

Postup je uréen pro stanoveni fosforu v mineralizatech podle postupi JPP UKZUZ,
¢.40018.1, 40020.1, 40030.1, 40032.1 (mineralizace na mokré cest¢) nebo podle postupu
40034.1 (mineralizace na suché cest¢).

2

Princip

Fosfore¢nany tvoii v kyselém prostiedi v pfitomnosti molybdenanu a vanadi¢nanu Zzluté
zbarvenou heteropolykyselinu molybdatovanaddtofosforeCnou. Intenzita zbarveni se méfi
spektrofotometricky a vyhodnoceni se provadi metodou kalibra¢ni kiivky.

3

Chemikalie

Pouzivaji se chemikalie analytické Cistoty, pokud neni uvedeno jinak.

1
2
3

Voda (deionizovana, demineralizovana nebo destilovana).
Kyselina sirova, H,SO4, koncentrovana, p(H,SO,) = 1,84 g/ml.
Kyselina sirova, H,SOy4, ¢(H2SO4) = 1 mol/l.

Ptiprava: V kadince o vhodném objemu se opatrné smisi 180 ml vody (1) s 10 ml
kyseliny sirové (2).

Molybdenan amonny, (NH;)6M07024 . 4 H,0.
Roztok molybdenanu amonného.

Piiprava: 50 g krystalického molybdenanu amonného (4) se za horka rozpusti
ve vode (1), piida se 85 ml kyseliny sirové (2), roztok se ochladi, pfevede do 1000ml
odmérné banky, po vytemperovani se doplni po znacku vodou (1) a obsah banky
se dukladné promicha.

Vanadi¢nan amonny, NH;VO3.
Roztok vanadi¢nanu amonného.

Ptiprava: 2,5 g vanadi¢nanu amonného (6) se za horka rozpusti ve vodé (1), roztok
se ochladi, ptrevede do 1000ml odmérné barnky, po vytemperovani se doplni po znacku
a obsah banky se diikladné promicha.

Vybarvovaci roztok pro variantu A.

Piiprava: Stejné objemy roztoku molybdenanu amonného (5) a roztoku vanadi¢nanu
amonného (7) se smichaji v poméru (1 : 1), v/v. Roztok se ptipravuje vzdy Cerstvy.
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9  Vybarvovaci roztok pro variantu B.

1

1

1

Piiprava: Smichaji se 1 dil roztoku molybdenanu amonného (5), 1 dil roztoku
vanadi¢nanu amonného (7) a 7 dilt vody (1). Roztok se pfipravuje vzdy Cerstvy.

0 Zékladni standardni roztok fosforu o koncentraci 1000 mg/l. Je vhodné pouzit komeréné

dodavany roztok od ovéfeného vyrobce, napt. Analytika s.r.o., Praha.

1 Standardni kalibra¢ni roztok fosforu, c(P) = 50 mg/I.

Ptiprava: Do 100ml odmérné baiiky se pipetuje 5 ml zakladniho standardniho roztoku
fosforu (10), barika se doplni vodou (1) po znacku a obsah se dikladné promicha.

2  Standardni kalibra¢ni roztok fosforu, c(P) = 5 mg/l.

Piiprava: Do 100ml odmérné banky se pipetuje 10 ml standardniho kalibra¢niho roztoku
fosforu (11), barika se doplni vodou (1) po znacku a obsah se dtikladné promicha.

4 Pristroje a pomiicky

5
5

Kalibra¢ni standardni roztoky se ptipravi podle tabulky 1 pipetovanim kalibra¢nich roztokd
(11) a (12) do 100ml odmérnych ban¢k. Do kazdé banky se ptida 0,5 ml kyseliny sirové (2)
a 20 ml vybarvovaciho roztoku (8), baiiky se doplni po znacku vodou (1) a obsah se dikladné

Spektrofotometr.

Dilutor nebo vhodna davkovaci pipeta.

Postup

.1 Priprava kalibra¢nich standardnich roztoki

promicha.

Tabulka 1. P¥iprava kalibra¢nich standardnich roztokii pro fosfor.
Roztok P (11) (ml) — — — — 5 10 20
Roztok P (12) (ml) 0 5 10 20 — — —
Koncentrace P (mg/l) 0 0,25 0,5 1,0 2,5 5,0 10,0
Obsah P (%) 0 0,025 0,05 0,1 0,25 0,5 1,0
Poznamky

1 Pro modelovani matrice kalibracnich standardnich roztokii (tabulka 1) se mizZe pouZit

dvojndsobny objem kyseliny sirové (2) redené v pomeru (1 : 1), v/v, aby se zabranilo

pripadnému pénéni roztoku.
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5.2 Priprava vzorki k méreni
Varianta A

Do 100ml odmérné banky se pipetuje 10 ml mineralizatu vzorku nebo slepého vzorku,
piida se 20 ml vybarvovaciho roztoku (8), banky se doplni po znac¢ku vodou (1) a jejich obsah
se dikladn¢ promicha. Necha se 1 h stat.

Varianta B

Do zkumavek o vhodném objemu (> 6 ml) se pomoci dilutoru davkuje 0,5 ml mineralizatu
nebo slepého vzorku a 4,5 ml vybarvovaciho roztoku (9), obsah zkumavek se dikladné
promicha. Necha se 1 h stat.

5.3 Méreni

Standardni kalibra¢ni roztoky i vzorky se méti po 1 h od promichani na vhodném
spektrofotometru pti vinové délce prochézejiciho svétla 430 nm. Vyhodnoceni se provadi
metodou kalibra¢ni kiivky, zpravidla za pomoci software pfistroje.

Poznamky

2  Pri prekroceni rozsahu kalibracni kiivky se stanoveni opakuje po zredeni vzorku
kyselinou sirovou (3).

6 Vypocet a vyjadreni vysledkii

Vysledny obsah fosforu ve vzorku se vypocte podle vztahu

« :(cv —Cin)xVxF 01

kde

X je obsah fosforu ve vzorku v % (m/m),

Cv koncentrace fosforu v mg/l odectena z kalibra¢niho grafu,
Cs koncentrace fosforu v mg/l v roztoku slepého vzorku,

V  celkovy objem mineralizatu v I,

F  faktor fedéni mineralizatu (pro fedéni podle kap. 5.2 je F = 10).
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