Stanoveni celkového P

(modifikace)

Podstata stanoveni: Oxidaci peroxodisiranem v prostiedi kyseliny sirové se rozlozi organické

slouCeniny fosforu a hydrolyzuji vSechny polyfosfore¢nany. Vzniklé orthofosfore¢nany
reaguji v prostiedi kyseliny sirové za Kkatalytického ucinku antimonitych iontd
s molybdenanem amonnym. Redukci kyselinou askorbovou vznika fosfomolybdenovy modry

roztok vhodny k spektrofotometrickému stanoveni.

Pouziti: Metoda je bez fedéni pouzitelna pro stanoveni celkového fosforu u vsech typa vod

v rozmezi 0,02-1 mg .1 P.
Cinidla:

(1) Kyselina sirovd, roztok: c(H,SO,4) =9 mol/l
Do dvoulitrové kddinky se odméii (500+5) ml vody. Za neustalého michani a chlazeni
se opatrné priléva (500+£5) ml kyseliny sirové, p = 1,84 g/l. Smés se dukladné
promicha a ochladi na teplotu laboratoie.

(2) Kyselina sirova, roztok: c(H,SO4 ) =1 mol/l
Do litrové kadinky se odméfi (500+5) ml vody. Za neustalého michani a chlazeni se
opatrné priléva (111+0,5) ml kyseliny sirové ad (1) 9 mol/l. Smés se ochladi na
teplotu laboratote, doplni na 1 litr a dikladné promicha.

(3) Peroxodisiran draselny: roztok
Ke (100+5) ml vody se prida (5+0,1) g peroxodisiranu draselného (K2S,0g) a smés se
micha do rozpusténi. Uchovava se v lahvi z hnédého skla a v chladu, vydrzi cca 1
mésic.

(4) Hydroxid sodny, roztok: ¢(NaOH) = 6 mol/I
Ve vodé se rozpusti (240+1) g hydroxidu sodného, roztok se ochladi a objem se
doplni vodou na 1 I. Uchovava se v polyethylenové lahvi.

(5) Kyselina askorbova, roztok: 100 g/l
Ve (100£5) ml vody se rozpusti (10+0,5) g kyseliny askorbové. Roztok neni staly, lze
jej pouzivat tak dlouho, dokud je bezbarvy.

(6) Molybdenan, kysely roztok: roztok Il

Ve (100+5) ml vody se ptida (230+0,5) ml kyseliny sirové ad (1) 9 mol/l a roztok se
ochladi. Ve (100+5) ml vody se rozpusti (13+0,5) g tetrahydratu heptamolybdenanu
amonneého [(NH;)sMo070,4 . 4H,0]. Tento roztok se prida k roztoku kyseliny a vse se
dobie promicha. Ve (100+5) ml vody se rozpusti (0,35+0,05) g hemihydratu vinanu
antimonylodraselneho [K(SbO)C4H4O¢ . 1/2H,0]. Roztok se ptida ke kyselému
roztoku molybdenanu a vse se dobfe promicha. Roztok je staly pfiblizné 2 mésice, je-
li uchovan v lahvi z hnédého skla a v chladu.



Postup: Do reagen¢ni zkumavky se Sroubovym uzavérem se ptida 0,5 ml 1M H,SO, a poté
se prida 5,0 ml vzorku zkoumané vody a vSe se promichd. Dale se piida 0,5 ml
peroxodisiranu draselného. Zkumavka se pevné uzavie Sroubovym uzavérem a smés se
dikladn¢ promicha. Zkumavka se a pak se vlozi do mineralizatniho boxu a zahtiva se 30
minut pfi teploté¢ 120 °C. Po dokonalém vychladnuti (chladnuti se nesmi urychlovat napft. ve
studené vod¢) na teplotu laboratoie (15-30 °C) se ptida 0,5 ml NaOH (6 mol/l) a zkumavka
se zamicha. Nasledné pfidame 0,5 ml kyseliny askorbové a 1 ml molybdenanu amonného.
Zkumavka se uzavie Sroubovym uzavérem a smés se opét zamicha. Zkumavka musi min. 20
minut stat a poté se zméii absorbance na spektrofotometru firmy WTW PhotoLab Spektral.
Zbarveni je stalé min. 60 minut. Zkumavka musi byt pied vlozenim do spektrofotometru

dukladné ocisténalll

Vypocet:

Hmotnostni koncentrace fosforu ve vzorku, vyjadfend jako P v mg/l se urci z kalibracni
zavislosti s ptihlédnutim k ptipadnému fedéni vzorku pied vlastnim stanovenim.

Poznamka

Pro pfesné stanoveni piedevsim nizSich hodnot celkového fosforu je nutné provadét i slepé
stanoveni s destilovanou vodou a vysledky korigovat. Pouzivané laboratorni nadobi musi byt
diikladné vyc€isténo bez stop Cisticich prostfedki! Je doporuceno vzdy provadét min. tii
stanoveni zkoumaného vzorku a vysledky zprimérovat.



