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1. WSTEP

1 .1¢ Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest metoda szybkiego oznaczania fosforu
w pestycydach fosforoorganicznych.

1.2. Zakres stosowania. Metodg podang w normie stosuje sie do oznaczania zawarto-
sci fosforu w statych 1 ciekbych pestycydach fosforoorganicznych o zawartosci fosforu
nie mniejszej niz 10%, z wyjatkiemzwigzkow fosforoorganicznych zawierajacych w czaste-
czce metale ciazkie.

2. METODA OZNACZANIA

& 2.1 . Zasada oznaczania polega na spalaniu badanej substancji fosforoorganicznej w
tlenie i1 na kolorymetrycznym oznaczaniu zawartosci fosforu przez pomiar etetynkcji przy
dtugosci 11 elektromagnetycznej 660m/t.

2.2. Przyrzady

a) Kolba stozkowa ze szk#a jenajskiego pojemnosci 500 ml z doszlifowanym korkiem,
w ktoéry wtopiony jest drut platynowy o grubosci 0,5 ? 1 mm i dbugosci okoto 13 mm
(rys. 1.

b) Potokolorymetr.

c) Waga poédmikroanalityczna z dok#adnoscig odczytu do 0,01 mg.

d) Sekundomierz z podziatka co 0,2 sek.

2.3. Odczynniki i roztwory

a) Molibdenian amonowy cz., roztwér 2,5-procentowy.

b) Zasadowy azotan bizmutawy sporzadzony w nastepujacy sposob:

50 g azotanu bizmutawego cz. rozetrze¢ w mozdzierzu z 200 ml wody.
Do otrzymanej gestej masy dodac¢ przy cigghtym mieszaniu 1050 ml wrzg-
cej wody. Po wytrgceniu osadu ciecz zdekantowac, osad odsgczy¢ i
przemy¢ 300 ml zimnej wody. Osad wysuszy¢ w temperaturze 30°C.

c) Kwas siarkowy cz.d.a., roztwér 7n. Rys. 1

d) Kwas askorbinowy cz.d.a.

e) Wzorcowy roztwor ortofosforanu jednopotasowego sporzadzony w nastepujacy Spo-
sob: odwazke 0,4394 g ortofosforanu jednopotasowego cz.d.a. wysuszonego do statej ma-
sy nad kwasem siarkowym rozpusci¢ w wodzie w kolbie pomiarowej pojemnosci 1000 ml,
uzupedni¢ zawartos¢ kolby woda do kreski. Pobra¢ 50 ml tego roztworu, przenies¢ do
kolby pomiarowej pojemnosci 500 ml 1 uzupedni¢ wodg do kreski. 1ml tego roztworu za-

2 wiera 0,01 mg fosforu.
- ) Kwas azotowy cz.d.a. (1,4) rozcienczony w stosunku 1:4.

Tlen sprezony techniczny.
9D prezony y RN

Zjednoczenie Przemystu Organicznego i Tworzyw Sztucznych ,Erg”
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemystu Organicznego i Tworzyw Sztucznych ,Erg”
dnia 27 sierpnia 1964 r. jako norma obowiazujgca w zakresie metod badan
od dnia 1 stycznia 1965 r. (Mon. Pol. nr 72/1964 poz. 340)

Nakdad wznowiony (Wd.
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2.4. Przygotowanie do oznaczania

2.4.1. Przygotowanie odczynnika do reakcji barwnej. 0,5 g zasadowego azotanu biz-
mutawego odwazyC¢ z dokdadnoscig do 0,0002 g i rozpusci¢ w 50 ml 7n kwasu siarkowego.
Do kolby stozkowej pojemnosci 200 ml odmierzy¢ 50 ml 2,5-procentowego roztworu moli-
bdenianiu amonowego, doda¢ catos¢ sporzadzonego roztworu zasadowego azotanu bizmuta—
wego 1 1 g kwasu askorbinowego, po czym dokkadnie wymiesza¢. Odczynnik jest nietrwa-
4y, nalezy go przygotowa¢ bezposrednio przed uzyciem do wywokania reakcji barwnej.

2.4.2. Przygotowanie krzywej wzorcowej. Do kolby pomiarowej pojemnosci 100*ml od-
mierzy¢ 1 ml wzorcowego roztworu ortofosforanu jednopotasowego, doda¢ 10 ml odczyn-
nika do reakcji barwnej przygotowanego bezposrednio przed uzyciem, Uzupedni¢ do kres-
ki 1 wymiesza¢. Whaczy¢ sekundomierz. Po 5 min zmierzy¢ za pomocg fotokolorymetru eks-
tynkcja zabarwionego na niebiesko roztv/oru w kuwecie grubosci 20 mm, przy uzyciu zok-
tych filtrow. W.taki sam sposob kolejno przygotowa¢ roztwory biorac 5, 10, 15, 20 i
25 ml wzorcov/ego roztworu ortofosforanu jednopotasowego i zmierzy¢ ich ekstynkcjg.Wy-
niki pomiaréw zapisa¢ w sposéb podany w tablicy.

Objetos¢ roztworu Zawarto$¢ fosforu w roztworze uzytym .
wzorcowego do pomiaru Ekstynkcja
ml mg/100 ml E
1 0,01
5 0,05
10 0,1
15 0,15
20 0,2
25 0,25

Nastepnie sporzadzi¢ wykres krzywej wzorcowej (rys. 2), przedstawiajacej zalez—
nos¢ ekstynkcji roztworu E od zawartosci fosforu P . [t
Wykres sporzadzi¢ na papierze milimetrowym,przyj-
mujac nastepujaca skalg pozwalajaca na odczytanie
zawartosci fosforu z dokdadnoscig do 0,002 mg:
0,01 mg fosforu = 1 cm,
0,1 E =2 cm.

2.5. Wykonanie oznaczania

2.3.1. Wytyczne ogélne. Przy oznaczaniu nale-
zy przestrzegacC przepisow BHP, stosujac okulary
ochronne, rekawice gumowe 1 maskg przeciwgazowg z
pochdaniaczem uniwersalnym. Spalanie nalezy*wyko-
nywa¢ za ostong ze szkla.

2.5.2. Przygotowanie proébek substancji stalej. g P
Okoto "G mg badanej substancji odwazy¢ z dokda- Rys. 2 |CD5I-D2-21
dnoscig do 0,01 mg na ¥b6deczce z cynfolii. 0d-

wezite zsypaC na wycinek bezpopiotowej bibuty do sgczenia, ktorej ksztakt 1 wymiary
podano na rys. 3, zwing¢ wzdduz linii kreskowanych w gilzg, a nastepnie w rulonik i
umiesci¢ w spirali drutu platynowego. Lont 2z bibuly powinien wystawa¢ na  zewngtrz

~jpjL-L*alim

2.5.3. Przygotowanie probki substancji ciekdej. Okoto 10 mg badanej substancji od-
wazy¢ z dokdadnoscig do 0,01 mg w zwazonej ampulce szklanej ddugosci 2 cm, zawingé w
podwéjna gilza z bezpopiotowej bibutly do saczenia i1 tuz przed spaleniem rozgnies¢ pe-
setg. W przypadku substacnji nielotnych mozna przygotowa¢ prébka w nastepujacy sposob:
wycinek bibuby wg rys, 3 zwing¢ w gilze 1 zawiesi¢ na cienkim drucie w gornej czesci
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szalki wagi. Po zwazeniu zdja¢ z wagi peseta i umiescic
w gilzie 2 T 3 krople badanej substancji uwazajac, aby
nie zwilzy¢ lontu. Po ponownym zwazeniu gilza umiescic
pesetg w spirali drutu platynowego zgodnie z 2.5.2.

2.5.4. Wykonanie spalania probki. Do kolby stozkowej
T 2.2 a) dodaé¢ 15 ml kwasu azotowego, wprowadzié waz
gumowy od butli z tlenem 1 wpuszcza¢ tlen przez kilkana-
scie sekand, po czym kolbg zakry¢ szkietkiem zegarkowym,
przytrzymujac je palcem lewej raki. Prawg raka uja¢ ko-
rek z umieszczong na drucie odwazka, zapali¢ lont od
ptomienia palnika i1 natychmiast po zsunieciu szkietka wko-
zy¢ korek do przechylonej kolby. Kolbg przechyli¢  tak,
aby kwas azotowy uszczelnit szyjka (rys. 4). Korek przy-
trzyma¢, aby spaliny nie wypchnety go i1 czeka¢ spokojnie
kilka sekund, az gilza spali sig catkowicie. Po spaleniu
wstrzagsa¢ przez 10 min kolbg odwrécong do goéry dnem, a
nastepnie pozostawi¢ ja przymocowang 4apa do statywu, do
gory dnem, na co najmniej 2 godz (korek jest zassany i
nie wymaga przytrzymywania). Po tym czasie kolbe odwré-
ci¢ do pozycji normalnej, nala¢ wody na kodnierzyk kolby
i ostroznie wyja¢ korek, optukujac go w ten sposob.

Nastepnie sptukac¢ drut i Scianki kolby wodg z tryskawki. Zawartos¢ kolby ogrza¢ &
wrzenia pod chtodnica zwrotng na siatce nad palnikiem, utrzymywa¢ w tej temperatures
przez 10 ¥ 15 min, oziebi¢, przenies¢ iloscio do kolby pomiarowej pojemnosci 100 ml,
uzupedni¢ woda do kreski 1 przeznaczy¢ do badania kolorymetrycznego (roztwér badany).

Rys. 4

2.5.5. Wykonanie pomiaru kolorymetrycznego przeprowadzi¢ wg 2.4.2 z tym, ze do
sporzadzenia roztworu zamiast podanych w 2.4.2 ilosci wzorcowego roztworu ortofosfora-
nu jednopotasowego odmierzy¢, zaleznie od wielkosci odwazki 1 przewidywanej zawartosci
fosforu, 5 t 25 ml roztworu badanego, aby zmierzona ekstynkcja miescida sie w grani-
cach 0,5 r 0,9. Przestrzega¢ stosowanie odczynnika do reakcji barwnej, przygotowanego
bezposrednio przed uzyciem.

Na podstawie wyniku pomiaru ekstynkcji odczyta¢ w miligramach z krzywej wzorcowej
wg 2.4.2 zaY/artos¢ fosforu w roztworze.

2.5.6. Obliczanie wynikéw. Zawartos¢ fosforu X obliczy¢ w procentach wg wzoru

a =10 000
V -G

A —

V ktorym:
a - zawartos¢ fosforu odczytana z krzywej wzorcowej, mg,

10 000 - wspotczynnik przeliczeniowy,
V - objetos¢ roztworu badanego pobrana do przygotowania roztworu do pomiaru
kolorymetrycznego wg 2.5.5, ml,
G - odwazka probki do spalania, mg.

2.5.7. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ Srednia arytmetyczng wynikéw trzech spalan,
przy czym réznica miedzy wynikami nie powinna przekracza¢ 0,5%.
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