Fotometrické stanovení fosforečnanů

Podstata metody: fosforečnany dávají po reakci s molybdenanem v prostředí kyseliny sírové za přítomnosti antimonitých iontů redukcí kyselinou askorbovou modré zbarvení, vhodné pro fotometrické stanovení.

Pomůcky a chemikálie:

Spektrofotometr  Spekol 11,  Helios gamma

Kyselina sírová konc.,  kyselina sírová zředěná 1 + 6 

Molybdenan amonný, 3% roztok (15,0 g (NH4)6Mo7O24*4H2O se rozpustí ve vodě a doplní na objem 500 cm3 a uchovává se v PET lahvi)

Kyselina askorbová, roztok (2,16g k.askorbové se rozpustí ve 100 cm3 vody. Roztok je stálý v chladničce 3 týdny)

Chlorid antimonitý, roztok (0,235 g chloridu antimonitého a 0,6 g kyseliny vinné se rozpustí v 500 cm3 vody)

Směsné činidlo: 125 cm3 zředěné kyseliny sírové se smísí s 50 cm3 roztoku molybdenanu amonného, 50 cm3 roztoku kyseliny askorbové a 25 cm3 roztoku chloridu antimonitého. Připravuje se těsně před použitím.

Dihydrogenfosforečnan  draselný, roztok (zásobní roztok – 0,50 mg PO43- v 1 cm3): 0,7651 g KH2PO4 předem sušeného 2 hodiny při 105 oC se rozpustí ve vodě a přidají se 2 cm3 chloro-formu. Roztok se doplní vodou na 1000 cm3
Pracovní roztok I (0,005 mg PO43- v 1 cm3): 10,0 cm3 zásobního roztoku se zředí vodou na objem 1000 cm3. Připravuje se vždy čerstvý.

Pracovní roztok II (0,001 mg PO43- v 1 cm3): 50,0 cm3 pracovního roztoku I se zředí na 250 cm3 vodou . Připravuje se vždy čerstvý.

Stanovení kalibrační křivky: Z pracovního roztoku II se připraví kalibrační roztoky.

Objem prac.roztoku II v 50 cm3:  0        2,5          5        10        20        30        40         50 

Obsah  (mg PO43- v 1000 cm3):    0       0,05      0,10     0,20    0,40      0,60    0,80       1,00

Postup stanovení:

Vzorek se v OB doplní na 250cm3. (Pro stanovení se pipetuje podíl 25 cm3 z tohoto zásobního roztoku.)

Do 10 OB na 50 cm3 se odměří pracovní roztok II (viz výše, tj. 0 až 50 cm3) a  do dvou po 25 cm3 vzorku ze zásobního roztoku, přidá se 5 cm3 směsného činidla, roztok se doplní demi vodou a promíchá. Po 15 minutách se měří absorbance při vlnové délce λ = …. nm  proti slepému stanovení.

Výpočet: Obsah fosforečnanu se zjistí z kalibrační křivky. Je třeba uvážit hodnotu zřeďo-vacího faktoru.  

                  Pro přepočet platí:  1 mg PO43-  odpovídá  0,326 mg P
