Laboratore z analytiky vody

Fotometrické stanoveni fosfore¢nanu, kiremicitanu a
fluoridu

Cil prace: fotometrické stanoveni fosforecnand, kfemicitan( a fluoridd ve vodném vzorku

Protokol musi obsahovat grafy vSech kalibracnich kfivek véetné prolozeni spojnici trendu jeji
rovnici a hodnotu spolehlivosti. Ddle pak naméfené absorbance u nezndmych vzorki a
vypocty koncentraci jednotlivych slozek v mg/I.

FosforeCnany

Ortofosforecnany reaguji v prostiedi kyseliny sirové v pfitomnosti antimonitych iont(
s molybdenanem amonnym za vzniku kyseliny molybdatofosferecné. Redukci kyselinou
askorbovou prechazi zluty komplex na roztok fosfomolybdenové modfi.

PouZiti metody je v rozmezi koncentraci 0,05 az 1 mg/I fosfore¢nand.

Cinidla: ¢inidlo A: kyselina sirova zfedéna (140 ml konc. kys. sirové + 900 m| DEMI
vody)

¢inidlo B: Molybdenan amonny — 15 g (NH4)sMo070,4.4H,0 se rozpusti v 500
ml DEMI vody, uchovava se v polyetylénové lahvi pfi 4°C

Cinidlo C: Kyselina askorbova — 2,16 g kys. askorbové se rozpusti ve 100 mi
DEMI vody, roztok je staly 1 tyden a uchovava se pfi 4°C

¢inidlo D: Vinan antimonylodraselny — 0,34 g K(SbO)C4H40¢. %2 H,O (JED) se
rozpusti v 500 ml DEMI vody, uchovava se pfi 4°C

Kalibraéni roztoky: Ze standardu, koncentrace 1 g/l

SMESNE CINIDLO: Tésné pred pouzitim se smisi ¢inidlo A (5 dild), ¢inidlo B (2 dily), €inidlo C
(2 dily) a ¢inidlo D (1 dil)

Postup méfeni:

K 25 ml vzorku se ptidaji 2,5 ml smésného Cinidla a po promichani se nechd smés 15 minut
stat. Pak se méri absorbance pri 690 nm v kyveté (5 cm). Od absorbanci kalibracnich roztoki
a neznamych vzorkl se odecita absorbance slepého stanoveni.

Neznamy vzorek zmérte minimalné dvakrat
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Kremicitany

Rozpusténé ortokfemicitany reaguji s molybdenanem amonnym v kyselém prostfedi za
vzniku Zluté kyseliny molybdenatokremicité.

Pouziti metody je pro koncentrace kifemicitan(i nad 0,5 mg/l (do 20 mg/I).

Cinidla: Molybdenan amonny — 5 g (NH4)sMo070,4.4H,0 se rozpusti v DEMI vodé,
doplni do 100 ml a pak se upravi hodnota pH na 6,5 — 8,0.

Kyselina sirova — 2 mol/|
Kyselina citronova — roztok 5 %hm.
Standardni roztok Na,SiOs3 o koncentraci Si 1 g/I

Peroxodisiran amonny - roztok 10% hm. - eliminace rusivych vlivi (pfivava se
2 minuty pred pridanim molybdenanu — 20 ml vzorku 0,4 ml roztoku peroxodisiranu)

Pro stanoveni Si pouzivejte pouze plastové nadobi

Postup méreni:

K 20 ml vzorku v PE vzorkovnici pfidame 0,4 ml kys. sirové (2 mol/l) a promichame, pridame
0,5 ml roztoku molybdenanu amonného promichdme a nechame 6 minut stat. Pak ke smési
pridame 0,8 ml kys. citronové a promichame. V dobé mezi 10. az 20. minutou po pfidani
molybdenanu méfime absorbanci na vinové délce 430 nm v 5 cm kyveté. Od absorbanci
kalibrac¢nich roztok( a neznamych vzork( se odecita absorbance slepého stanoveni.

Neznamy vzorek zmérte minimalné dvakrat

Koncentrace Si ve vodé se udava jako Si nebo SiO; v mg/I.
1 mg SiO; - 0,467 mg Si

1 mgSi - 2,14 mg SiO,
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Fluoridy

Fluoridy tvofri silny komplex se zirkoniCitymi ionty, tento komplex je silnéjsi nez komplex
zirkonicitanovych iont( s alizarinem (alizarinova cerven S), barvivo se uvolfiuje ekvivalentné
s mnoZstvim fluoridovych iontl do roztoku.

Pouziti metody je v rozmezi koncentraci 0,05 — 2,5 mg/I fluoridd.

Cinidla: Alizarinova cerven S: 0,75 g alizarinové Cervené S se rozpusti v DEMI vodé a
doplni do 1 litru.

Dichlorid oxidu zirkonic¢itého: 0,354 g ZrCl,0.8H,0 se rozpusti cca 600 ml
DEMI vody, prida se 33,3 ml konc. H,SO4, promichd a pfida se 100 ml konc.
HCI znovu promicha a po vychladnuti se se dolni do 1 litru. Roztok je mozné
pouzivat po jedné hodiné stani a uchovava se v tmavé lahvi.

Standardni roztok NaF: 10 ml NaF (c = 1 g/l) se rozpusti v DEMI vodé a doplni
do 1 litru (c = 10 mg/I)

Postup méreni:

K50 ml Cirého vzorku se pfida 2,5 ml roztoku alizarinové cervené Sa 2,5 ml roztoku
dichloridu oxidu zirkonicitého. Po promichdni se smés necha stat 60 minut pfi 20°C. Pak se
méri absorbance pfi 550 nm ve 2 cm kyveté. Od absorbanci kalibracnich roztokl a
neznamych vzork(l se odecita absorbance slepého stanoveni.

Neznamy vzorek zmérte minimalné dvakrat



