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TEMAT CWICZENIA:

OZNACZANIE FOSFORANOW W WODZIE METODA SPEKTROFOTOMETRYCZNA
METODA

Spektoroskopia UV-VIS

WPROWADZENIE

Fosfor w wodach naturalnych moze pochodzi¢ z rozktadu zwigzkoéw organicznych
roslinnych lub zwierzecych, z pol nawozonych nawozami fosforowymi Oraz z zanieczyszczen
sciekami przemystowymi.

Zwiazki fosforu w przyrodzie ulegaja podobnym przemianom jak zwigzki azotowe,
przy czym przechodza one w fosforany, co stanowi ostatnie stadium mineralizacji. Szczeg6lnie
intensywnie  przebiega przemiana fosforanowa w wodach  powierzchniowych,
w ktorych mikroorganizmy asymilujg fosforany, a nastepnie obumierajac opadaja na dno, gdzie
z kolei nastgpuje mineralizacja. Z tych wzgledow w wodach powierzchniowych obserwuje si¢
okresowo$¢ wystgpowania fosforanow na jesieni, zimg 1 wiosng, a zanik
w lecie. Ilo§¢ fosforanow w czystych wodach powierzchniowych jest nieznaczna. Wody
pochodzace z terendw bogatych w zwiazki humusowe mogg zawiera¢ do 0,25 mg/dm?® PO4>
[1].

Fosforany w wodach podziemnych ptytkich pochodza najczesciej z nawozonej gleby, a
zawarto$¢ ich wynosi 0,01 - 0,2 mg/dm® POs*. W wodach podziemnych glebokich fosforany
wystepuja tylko wyjatkowo. Wody naturalne zawieraja fosfor, zarbwno w postaci zwigzkow
organicznych, jak i mineralnych - rozpuszczonych i nierozpuszczonych.

Znaczenie zwigzkow fosforu przy ocenie wody do picia jest podobne jak azotowych
i zazwyczaj sktadniki te wystepuja rownolegle. Z tych wzgledow przy badaniu wody do picia
oznaczanie zwigzkow fosforowych ma drugorzedne znaczenie, tym bardziej ze produkty
przemiany zwiazkéw azotowych wystepuja w wigkszych iloSciach. Oznaczanie fosforu
w wodach powierzchniowych ma duze =znaczenie, gdyz fosforany stanowig jeden
z podstawowych czynnikow biogennych, powodujacych masowy rozwdj glonow
i stwierdzenie ich obecnosci zmusza do $ledzenia sktadu wody i zwalczania zakwitow [1] .

Eutrofizacja naturalnych zbiornikéw wodnych, w zwigzku z odprowadzaniem do nich
takich substancji biogennych, jak zwigzki fosforu i azotu, stanowi wysoce niekorzystne
zjawisko. Duzym zagrozeniem dla odbiornikow sa zwlaszcza znaczne ilo$ci zwigzkow fosforu,
ktore dostaja si¢ do odbiornikéw wraz z detergentami.

Obecnos¢ fosforanow w wodzie wodociggowej lub w wodzie przechowywanej przez
pewien czas sprzyja rozwojowi mikroorganizmow 1 z tych wzgledow fosforany nic
sg pozadane [1].

Fosforany w ilo$ciach normalnie wystepujacych w wodzie do picia nie sg szkodliwe dla
zdrowia. W ostatnich czasach stosuje si¢ dodawanie fosforanéw do wody w celu zwalczania
korozji oraz zapobiegania wytracaniu si¢ niektorych zwigzkdéw, np. Zelaza lub wapnia. Ilosci
fosforanéw dodawane w tym celu wahaja si¢ w granicach 0,25 - 1,0 mg/dm?® POs*. W wyniku
stosowania nowych metod uzdatniania wody oraz uzywania na coraz wickszg skalg
syntetycznych §rodkow powierzchniowo czynnych, dostaja si¢ do wod polifosforany, ktére

! Hermanowicz W., Dojlido J., Dozanska W., Koziorowski B., Zerze J.: Fizykochemiczne badanie wody i
sciekow Arkady, Warszawa 1999
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hydrolizujac tworzg ortofosforany. Dopuszczalng ilos¢ fosforanow
w wodach regulujg przepisy prawne [2].

Wszystkie formy fosforu wystepujace w wodzie oznacza si¢ w postaci ortofosforanow,
po uprzedniej zamianie r6znymi metodami fizykochemicznymi.

Do oznaczania fosforandw w wodzie najczgsciej stosuje si¢ metode kolorymetryczng z
wykorzystaniem molibdenianem amonu i chlorku cyny (11) jako reduktora.

Zasada oznaczania polega na tworzeniu si¢ w roztworze kwasnym kwasu
fosforomolibdenowego H7(P)M002(04)s o zOltym zabarwieniu, ktory ulega redukcji pod
wptywem chlorku cyny (II), tworzac zwigzek kompleksowy biekit molibdenowy
0 intensywnym niebieskim zabarwieniu. Intensywnos$¢ zabarwienia jest proporcjonalna
do zawarto$ci fosforanow. Oznacza si¢ ja wizualnie lub spektrofotometrycznie. Dodatkowe
zastosowanie ekstrakcji fosforanéw z badanej probki pozwala na zwigkszenie czutosci
O0znaczania i zmniejsza wptyw czynnikow przeszkadzajagcych. Minimalne oznaczane st¢zenie
wynosi ok. 0,01 mg/dm?® PO4*.

W oznaczaniu przeszkadzaja: krzemionka w postaci jonowej w stezeniu powyzej
25 mg/dm?, arseniany, metno$é, barwa, znaczne ilosci chlorkow, azotyny, Fe(IIl) powyzej
| mg/dm?2, Fe(II) powyzej 100 mg/dm?, zwiazki organiczne [1].

Bardzo alkaliczne lub bardzo kwasne wody nalezy zobojetni¢ wobec fenoloftaleiny.
Wplyw krzemionki eliminuje si¢ przez rozcienczenie probki. Wptyw Zelaza mozna usunaé
przez odpowiednie rozcienczenie probki lub dodanie rownowaznej ilosci 0,1 M roztworu
wersenianu sodu. Przy duzych ilo$ciach chlorkéw powstaje bigkitno zielone zabarwienie, ktore
kompensuje si¢, porownujac zabarwienie probki z wzorcem zawierajacym chlorki o takim
samym stezeniu. Metno$¢ usuwa si¢ przez odwirowanie lub przesgczenie probki. Zwigzki
organiczne, barwg i arseniany, w zaleznosci od rodzaju oznaczanych fosforanow, eliminuje si¢
na drodze mineralizacji probki lub przez odpowiednie rozcienczenie [1].

2 Zawarto$¢ fosforanoéw dla $rodladowych wod powierzchniowych I klasy czysto$ci moze wynosi¢ 0.2 mg/dm? i
ponizej, dla II klasy - 0.5 i ponizej, dla III klasy - 1,0 i ponizej (Dz.U. z 1991 r., nr 116. poz. 503)
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CEL CWICZENIA

Spektrofotometryczne oznaczanie fosforandw w roztworach wodnych.
ODDCZYNNIKI, NACZYNIA | PRZYRZADY
Przyrzady:

Ustawienia spektrofotometru:

o dhugos¢ fali 690 nm

e kuwety 0 grubosci warstwy absorbujacej 1 cm.
Stosowane odczynniki:

e Molibdenian amonu

e Chlorek cyny (1)

Przygotowanie roboczego roztworu wzorcowego fosforanu:

Do kolbki o pojemno$ci 100 ml nalezy pobra¢ 1 ml roztworu podstawowego znajdujacego si¢
w sali laboratoryjnej i uzupelni¢ woda destylowana do kreski. Roztwor nalezy pobieraé
bezposrednio z kolby.

Przygotowanie Krzywej wzorcowej.

Do kolb miarowych oznaczonych numerami (od 1 do 11) o pojemnosci 50 ml nalezy
odmierzy¢ kolejno: 0; 0.5; 1.0; 1.5; 2.5; 3.5; 5.0; 6.0; 7.5; 8.5 1 10.0 ml roboczego roztworu
wzorcowego fosforanu, co odpowiada: 0; 0.01; 0.02; 0.03; 0.05; 0.07; 0.10; 0.12; 0.15; 0.17 i
0.20 mg POs* w probee. Nastepnie nalezy dopehi¢ kolbki woda destylowang do kreski.

Po przygotowaniu probek do analizy, otrzymanych od prowadzacego, roztwory
wzorcowe nalezy poddac takiej samej obrobee, jak przypadku wykonania oznaczenia analitow
(patrz ponizej — strona 4).

Wazne jest, aby wzorce przygotowac jednoczesnie z probkg badang. Odczyt absorbancji
nalezy wykonac po 10 - 12 minutach od przygotowania probek, stosujac jako odno$nik wzorzec
z wodg destylowang. W przypadku jednowigzkowego spektrofotometru UV-VIS aparat nalezy
wyzerowa¢ umieszczajac probke nie zawierajacych fosforanow.
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SPOSOB WYKONANIA CWICZENIA

Wykonanie oznaczenia bezposredniego:

1. W przypadku badania cieczy, do kolby miarowej o objetosci 50 ml oznaczonej napisem
Zadanie” nalezy odmierzy¢ po 20 ml badanej probki.

2. W przypadku badania ciat statych (proszkow do prania) ze wzgledu na mozliwos¢

pojawienia si¢ piany analiz¢ nalezy wykona¢ w zlewce, do ktorej na wadze analitycznej
nalezy doktadnie odwazy¢ okoto 1 g badanej substancji.
Nastepnie do otrzymanej odwazki uzywajac cylindra miarowego nalezy doda¢ 50 ml
wody destylowanej. Powinno si¢ zwrdci¢ uwage, aby analizowana probka rozpuscita
si¢ w catosci. W przypadku otrzymania metnego roztworu, probke nalezy przesgczyé
na saczku karbowanym.

3. W przypadku badania ptynéw do prania do kolby miarowej o objetosci 50 ml
oznaczonej napisem ,,Zadanie” nalezy odmierzy¢ 1 ml badanej probki. Nastgpnie do
otrzymanej odwazki uzywajac cylindra miarowego nalezy doda¢ 50 ml wody
destylowanej. W przypadku otrzymania metnego roztworu, probke nalezy przesgczy¢
na sgczku karbowanym.

Nastepnie do wszystkich badanych probek w kolejnosci poczynajgc od roztworow
wzorcowych oraz do wszystkich analizowanych roztworé6w nalezy doda¢ doktadnie
odmierzajac pipeta wykonang z tworzywa sztucznego 1 ml roztworu molibdenianu amonu i
200 pl roztworu chlorku cyny (I1).

Przygotowane roztwory przed przystapieniem do pomiaréw nalezy dokladnie
wymiesza¢. Pomiar  absorbancji  nalezy @~ wykona¢  przy  dlugosci  fali
A =690 nm w czasie maksymalnie 10 - 12 minut od wykonania roztworow.

OPRACOWANIE WYNIKOW
Po wykonaniu pomiarow spektrofotometrycznych nalezy wykresli¢ krzywa wzorcowa,

odkladajac na osi odcietych (OX) stezenia fosforanow (POs>) wzorcéw, a na osi rzednych
(OY)- odpowiednie wartosci absorbancji.

Nastepnie nalezy obliczy¢ stezenie fosforanow analizowanych probek korzystajac ze wzoru:

X = ax1000

mg/dm® PO,*
gdzie:

a - ilo§¢ fosforanow odczytana ze skali wzorcow lub z krzywej wzorcowej, mg,
V - objeto$¢ probki wzigtej do badania wyrazona w ml.
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