.m.,_w.m.__wm alatt allni hagyjuk, mig a nitrozus g8zok eltdvoznak. Ezutin a bomba
arfalmiat: desztillalt vizzel 100 ml-es mérlombikba mossuk és a lombikot jelig

Mo:._c__ﬁ Az amm:orom szilird részeket szlirdpapiron lesziirjitk. A szirlet elsG 10-20 mi-
6t eldntjitk és-a kovetkez8 10 ml-es részletet haszndljuk a foszfat meghatirozisahoz.

6.1. NOVENYI1 ANYAGOK ﬁOmNmO_ﬂﬂ>_~%>_L§>Z>_A EmOI>,_;>_~ON>m>
mPONm‘wmw NEDVES RONCSOLAS _Frmﬁ<m HAMVASZTAS UTAN
FOLYAMATOS ARAMLASOS SPEKTROFOTOMETRIAS MODSZERREL

A mérés elve: o
\‘,mn::\smmnmm

A ndyényi. anyag foszfortartalmit :na,&m roncsolassal  vagy hamvasztissal A Hartivasztdst magnézium-nitrat segédanyag jelenlétében, porceldn vagy kvarc tégely-

ortofoszfattd alakitiuk. Az ortofoszfitot dsvdnyi savas kézegben amménium- ben, 500-510°C-on végezziik.

molibdattal reagltatva sérga szini heteropolisavak keletkeznek. A molibdendt mx ik, oldatok:

crbsen savas kdzegben polimerizalodik, majd a polimolibdénsay reagdl az orto- L EROZOR, OTCATORE -

foszfittal az aldbbi reakcidk szerint: .wuoﬁoo_m? vagy kvarctégely, kerdmia hdromszog, tégelyfogo, fecskends,

tiagnézium-nitrat oldat (50 %-os), HCI (2 M-os).

'3

wﬁz:#vmgooh_. + 6 :.ZOw = IMQ{—OMO_OV + GZELZOM + NIHO oy m

“A¥névényl anyagb6l analitikal mérlegen 0.1 g-nyi mennyiséget mériink be a
ﬁom@_%co. Hozzdadunk 2 ml 50 %-os _Smhzom.vm oldatot. Az anyagot jol hizé fiilke

* alatt-bunzen-lingon dvatosan hevitjiik, mig a nitrézus g&zok fejlodese Smmmmcﬁw

‘Ezutén a »nmnsn momo segitségével 500-510 ©C-ra felfiitott kemencébe tesszitk és a

- hamvasztast 2 érdn at végezzik. A tégelyt exszikkatorban tehiitjitk. A kapott hamut

ml* 2° M-os HCl-ban oldjuk, az oldatot 100 ml-es mér6lombikba visszik,

momNEmm: vizzel a tégelyt ﬁo_u_umwg dtmossuk és a lombikot jelig toltjik.

Az oldatot megsz{irjiik, a szrlet els§ 10-20 ml-es részletét elontjitk és a kovetkezd
10 ml-es részletet hasznaljuk fel a foszfat meghatirozasahoz.

ZWMETOL + A:NAKOMO_OV + uz.mazo”w = mz.:Lvm—Uﬁgowo_OvL + J.ZAZO» +.
+_.|~zo.m_ + h:.ﬁo

A heteropolisavak redukalészerrel, pl. aszkorbinsavval molibdénkékké alakulnak
melyben a molibdén egy része +6, mas része +5 oxidicids szdmi. Mind az eredeti
heteropolisav, mind a- redukalt termék oOsszetétéle a reakcid korillménveinek
fiiggvénye (pH, koncentricidaranyok, hémérséklet stb.) .

A redukalt termék abszorbancidjit 670 nm hullimhosszon mérve az ortofoszfit
koncenfracié meghatirozhato. _ .

Mintael6készités: owmm? MEGHATAROZASA

X foszfat meghatarozasat folyamatos dramldsos mérGrendszerrel végezziik el.
(Flow Injection Analysis, FIA modszer).

a./ Nedves roncsolis
A nedves roncsoldst koncentrilt ww_nﬁoammﬁi ﬁomomwoagcm: végezziik, 150°C-on
2 6ra hosszat. szkizok:

Folyamatos  4dramldsos mérBrendszer perisztaltikus ~ pumpéval, fotometrids
‘detektorral, atfolyd kitvettival, injektorral és regisztrilo késziilékkel (6.5. dbra),
szivépalack.

Idatok: *

_So:wmasmﬁ oldat “

3.50 g (NHg)gM070y4 x 4H,0 (0.1 | 4-351) m .
10.08 g K{(SbO)C4H404 x 1/2 H,0 Aww_EB-mn:Bos:AmﬂNEc ﬁ?.ow §,0-04q)

70 ml 5 mol/t-es HyS0, (445~ ( 35.0 Hak) :
Az bsszemért anyagokat desztillalt vizben hi gitassal o_& &, és anﬁogiwga

1000 ml-re toltik fel. (250, vl Boo k)
b. \ w&:wﬁo oldat (frissen WomN_cnwv

50 gaszkorbinsavat desztillalt Smcmn oEc:w és Bﬂ&oagwgu 200 ml-re
Fm&zw (2% .w —y AoQ fC

Eszkozok: teflonbomba (6.4.4bra), sav- .
adagold fecskendd, gumikeszty(, cc. _ T relonias
No, . . . .\

Eljéras: A megfelelen el@készitett

(poritott és szdritott) ndvényi. ..Ewmmwom :

analitikai mérlegen 0.1 g-nyi mennyi-

séget _uoBmEzw a teflonbombéba,
fecskendével hozzaadunk fiilke mﬁmn

1 ml ce.. mzou-mﬁ és kb. 10 percig a

filke alatt &lini hagyjuk (hideg

els aouomo_mmv A bombiat - lezarjuk,
majd 150 ©C-ra bedllitott muﬁ.:o-

1 szekrénybe' t tesszik 2 Gréra.

F'A roncsoldsi id8 letelte utin a:zart

‘bombat fiike alatt lehiilni hagyjuk. | |

A mnocm.v Smérsékletre lehtilt bombat |

j6l1 hizd fiilke m?ﬁ dvatosan _nnu:cﬂr. |

AmEE.Wam Qm vmmuum_am Woﬁo_oua_v

esavammenst”

Leflon od :
:o-:..m.:m_.s_.:._ _

esavarmenet

aluminiung kilsd
borltds

rod T L S O T .

|
|




c./ Foszfit torzsoldat: 1000 mg PO4-P/1

5.7464 g NayHPO, x 2H,0-t desztill4lt vizben oldunk, majd mérSlombikban
1000 mi-re tdltjiik fel. M Na hPo, i = 477988 9 [mi !

d./ Foszfat kalibrilo oldatsorozat M p.pa 4o» 30270 5 | pl

A ﬁ_mammoamﬁ%mmmzm: vizzel valé megfeleld higitdsival 0.5, 1.0, m.ov 6.0, 9.0,
12.0, 15.0 mg/l PO4-P tdménységli oldatokat készitiink.

A mérés menete:

Kb. 500 ml desztillalt vizet, valamint a Eo:wmmcﬁ reagens kb. 200 ml-es részletét
levegdmentesitjiik. i
A méréberendezést wnwmwomoccw és kb. 5 ﬁnnomm levegBmentesitett desztillalt vizzel -
oblitjitk 4t, majd 10 percig az dramlési elrendezésnek megfeleld médon reagenseket
dramoltatunk 4t rajta. A detektort, froszerkezetet bedllifjuk. Az alapvonal bedlldsa -
utdn megkezdjiik a merést.

El8szor a kalibralo oldatokbdl, majd az ismeretlen oldatokbél 3-3 pérhuzamos
injektalast végziink és HnmpmN:.mcsw az abszorbancia csticsokat.

Kalibracios gorbe készitése: az alapvonal berajzolisa utin a csicsmagassagokat
dbrizoljuk a foszfor koncentracié flggvényében. Az ismeretlen mintdk
foszfortartalmat a cstcsmagassdgok alapjan a. kalibriciés gorbér8l leolvasott
koncentraciobdl szamitjuk ki,

: IMEKTOR | ! | | KEVERGHUROK
: (250pl/es hurdk) . .
viz:  |nsmlipers S ; / .

: MOLIBDENAT___|10mlipere . v%V 7 DETEKTOR
@ﬁﬂ%@l 670 nm -
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