Bilag 3 Forsggsvejledninger

Vejledning A: Phosphorindholdet i vand
Indledning

Forsgget herbenyttersigaf spektrofotometri til bestemmelse af phosphatindholdet i vandige opl@sninger.
Vejledningen erudarbejdet med inspiration fra”Kemigvelser MH” af Pilegaard Hansen et al.

Teori

Princip.

Spildevand og ggdningindeholder phosphor blandtandetiform af phosphater og polyphosphater. De
vandige opl@sningervil, afhaengigt af pH, indeholde forskellige former af phophorsyre.

Syrestyrkeeksponenterne er pK;(H;P0,) = 2,12, pK,(H,P0, ) = 7,21, pK,(HPO?™) = 12,38

Ved pH-vaerdierunder2 vil H; PO, derforvaere den dominerende form. Man behandlerderfor de vandige
prgveoplgsninger med svovisyre. De vandoplgselige uorganiske phosphorforbindelseromdannes derved til
phosphorsyre-form.

De forskelligeformeraf phosphorsyre og polyphosphater reagerer pafglgende made med svovlsyre;
HPOZ? (aq) + H,S0,(aq) » H3P04(aq) + SOZ (aq)

Denovenstaende reaktion eren simpel syre-basereaktion. Polyphosphat reagerer ligeledes med svovlsyre
hvorved derdannes phosphorsyre. Dennereaktion kan opfattes som en hydrolyse af polyphosphat, somer
en poly-esteraf phosphat.

2 P30150_(aq) +5 H,50,(aq) + 4 H,0(l) » 6 H3P0,(aq) + 5 5042_ (aq)

Man kan benytte, at phophorsyre sammen med molybdaensyre danneren forbindelse, H3[P(M030;4)4],
som kan reduceres af ascorbinsyre til det bla farvestof molybdanblat.

12 H2M004,(aq) + H3P04(aq) - H3[P(M03010)4] + 12 HzO(l)

Nar selve prgven og standardkurven skal laves, benyttes den ufeerdige phosphatreagens
(molybdeensyreoplgsning). Molybdaensyre reagerer herefter med phosphorsyrefraprgver eller standarder
som beskrevet ovenfor

Tilseettes herefterascorbinsyre bliverforbindelsen H;[P(Mo30;)4] reducerettil molybdaenblat, hvis
sammensatningikke er ngjagtigt kendt. Molybdaenblaterenikke-veldefineret forbindelse af molybdaeni
flere forskellige oxidationstrin.

H3[P(Mo030;4)4] + ascorbinsyre - molybdeenblat



Der laves standardoplgsninger hvor oplgsninger med kendte koncentrationer af phosphorsyre omdannes til
molybdaenblat. Herefter laves en standardkurve hvor absorbansen ved ca. 880 nm bestemmes. Har man
ikke et spektrofotometer, derkan male ved s hgje bglgelaengder, kan man vaelge 690 nm eller 860 nm.

Fremstilling af phosphatreagens.

I svovlsuroplgsning vil molybdat, Mo,0,.% fraammoniummolybdat, (NH,)s Mo;0,, omdannes til
molybdaensyre efter reaktionsskemaet:

Mo,0%; (aq) + 3H,504(aq) + 4H,0(1) » 7H,M00,(aq) + 3502 (aq)
Denne sidste reaktion katalyseres af kaliumantimon(3+)oxidtatrat, K(SbO)C4H,0¢1/2 H,0

Oplgsningen er molybdaensyre er det ufeerdige phopsphatreagens, derkan lavesigodtid i forvejen og
opbevares kgligt.

Materialer

OBS. For at undga forurening fra phosphatholdige opvaske- og afspandingsmidler, skal alt glasudstyr
skyllesmed 2 M HCI og derefter med demineraliseret vand fgr det benyttes.

Malekolbe 500 ml to stk. til hhv. phosphatstamoplgsning og ufaerdigt phosphatreagens.
Malekolber50 ml, 5 stk. til standard og éntil hver prgveoplgsning (Spildevand eller andre vandprgver)
Baegerglasellerreagensglas, derkanindeholde 30 ml, 5 stk. til standard og éntil hver prgveopl@sning
100 ml baegerglas til Kaliumantimon(3+)oxidtatrat-1/2 H,0 opl@sning

100 ml maleglas eller 100 ml malekolbe

100 ml baegerglas

Fuldpipetter 25,0ml og 10,0 ml

Pipettebold

Mikropipette 0,5mL-5,0 mL ellertilsvarende med tilhgrende engangsspidser. Skal kunne afmale fra0,5 ml
til 2,5 ml.

Spektrofotometer, kuvetter, dataopsamlingsprogram - f.eks. LoggerPro

Spatlertil omrgring

Kemikalier

Fast, vandfrit KH,PO, til standarder

Ammoniummolybdat, (NH,)sMo,0,,* 4H,0 til phosphatreagens
Kaliumantimon(3+)oxidtatrat-1/2 H,0 (katalysator til phosphatreagens)
Koncentreret svovlsyre

Ascorbinsyre

Udfgrelse

Trin 1-2 kan laves nogle dage f@r de spektrofotometriske malinger.



Fremstilling af phosphatreagens.

1. Stamoplgsningtil brugforfremstilling af standard-oplgsningerlavesved at afveje 0,439 g vandfrit
KH,PO, som overfgrestil en 500 mL malekolbe. Denne oplgsning kan opbevaresilangeretid -
gerne koligt.

2. Ufaerdigt phosphatreagens fremstillesved

a. atafveje6,5gammoniummolybdat(NH,)sMo,0,," 4H,0, deroverfgrestil en 500 ml
malekolbe, oplgsica. 300 ml demineraliseret vand ogtilsaet herefter 60 ml konc. svovlsyre.
Afkal.

b. Atafveje 0,18 g Kaliumantimon(3+)oxidtatrat-1/2H,0i et baegerglas ogoplgsica. 50 ml
demineraliseret vand, overfgr hereftertil kolbe med ammoniummolybdat og fyld op til
stregen.

c. Stilkgligt, gerneibrunflaske.

Umiddelbartinden forsgget udfgres kan standardoplgsningerne samt det faerdige phosphatreagens
fremstilles.

3. Standardoplgsningerne laves umiddelbart fgr brugved at udtage hhv. 0,50 mL, 1,00 mL, 1,50 ml,
2,00 ml og 2,5 ml af stamopl@sningen. Overfgres til 50 ml malekolber og fyld op med
demineraliseret vand.

4. Feerdigtphosphatreagens fremstilles ved at afmale 100 ml ufeerdig phosphatreagensi maleglas
ellerkolbe ogtilsatte 1g ascorbinsyre rgr/omryst grundigt til al ascorbinsyren er opl@st.

Opl@sningertil brugispektrofotometer fremstilles.

5. Blindprgve (reference): overfgr med fuldpipette 25,0 ml demineraliseret vand til et baegerglas og
tilsaet 2,5 ml (mikropipette) feerdigt phosphat-reagens. Omrgr.

6. Standardprgver:overfgr med fuldpipette25,0ml demineraliseretvandtil et baegerglas ogtilsaet 2,5
ml (mikropipette)faerdigt phosphat-reagens. Omrgr oglad sta ca. 20 minutter fgrder males.

7. Vandprgverfraader, sgerbehandles som standardprgverne

8. Spildevandfortyndes 5-10gange og behandles herefter som standardprgverne

Malinger.

9. Spektrofotometretkalibreres med blindprgven og bglgelsengden laegges fast pa 880 nmeller 690
nm.

10. Ma nu pa alle standardoplgsningerne ved den valgte bglgelaengde. Start med oplgsningen med den
laveste koncentration og skyl kuvetten med den oplgsning, som der skal males pa.

11. Narstandardkurven erlavet, males absorbansen af prgverneved den valgte bglgelaengde. Hvis
absorbansen ligger overden hgjeste absorbans for standardprgverne, laves en fortynding af
prgverne, som herefter behandles som standardprgverne.

Arbejdsspgrgsmal og databehandling.

A. Forberedelse til forsgg.



1. Beregningafkoncentrationerneistandardprgver.

a.

Der opl@ses 0,439 g KH,PO, i 500 mlvandtil stamoplgsningen. Beregn koncentrationen af
phosphatimg/L

Standardoplgsningerne fremstilles pa fglgende made: 0,50 mL, 1,00 mL, 1,50 ml, 2,00 ml og
2,5 ml af stamopl@sningen af-pipetteres og fortyndes til 50 ml. Beregn koncentrationerne
af standardoplgsningerne ogindsaeti nedenstaende skema (den sidste kolonne ertil
indszettelse af den malte absorbans).

Standard nr. V(Stamopl@sning)/ml | c(Phosphat) A
1 0,5
2 1,0
3 1,5
4 2,0
5 2,5

B. Databehandling
1. Llavenstandardkurve, hvorabsorbansen, A, afbilledes som en funktion af koncentrationen
phosphat (i mg/L)
2. Phosphorindholdide faste ggdninger

a.

Find, ud fra absorbanserne af de fortyndede oplgsninger koncentrationen af phosphati
spildevandet og de gvrige vandprgver.

Beregn derefter massen af phosphati prgven. Husk at tage hgjde forfortynding.

Beregn massen af phosphor (mg/L) i den ufortyndede prgve.

Antagat al phosphorkan udvindes af spildevandet - horstor en maengde struvit(g/L) kan
deri givetfald fremstilles? Struvit har den kemiske formel NH,MgPOQ,.




Vejledning B: Phosphorindholdet i jordprgver

Teori
Princip.

Jord indeholder phosphorblandtandetiform af phosphaterog polyphosphater. Narderarbejdes med
jordpregver, bestemmes ofte phosphortallet eller phosphorsyretallet. Phosphortallet eret mal for de
plantetilgaengelige oplgselige phosphat og polyphosphatforbindelser ved pH omkring 8, mens
phosphorsyretalleteret mal for den mangde phosphat, derkan oplgsesienca. 1 M svovlsyreo plgsning.
Densidste tal vil typisk vaere det stgrste. | dette forsgg bestemmes phosphortallet. Dette ggres ved at
ekstrahere oplgste phosphor-forbindelserijordprgverne meden0,5M
natriumhydrogencarbonatoplgsning (pH=8-9).

Herefter bringes de oplgste phosphater og polyphosphater pa phosphorsyreform. | fgrste trin bringes de
forskellige former af phosphorsyre og polyphosphater pa phosphorsyreform ved reaktion med svovlsyre,
f.eks.vedfglgende reaktioner:

HPO}? (aq) + H,S0,(aq) » H3P04(aq) + SOZ (aq)
Denovenstaende reaktion erensimpel syre-basereaktion.
2 P30 (aq) + 5 H,S0,(aq) + 4 H,0() > 6 H;P0,(aq) + 5507 (aq)
Densidste reaktion kan opfattes som en hydrolyse af en polyphosphat, dereren poly-esteraf phosphat.
De vandige opl@sningervil, afhangigt af pH, indeholde forskellige former af phophorsyre.
Syrestyrkeeksponenterne er pK;(H3PO,) = 2,12, pK;(H,P0, ) = 7,21, pK;(HPO/™) = 12,38
Ved pH-vaerdierunder2 vil H3 PO, derforvaere den dominerende form.
De vandopl@selige uorganiske phosphorforbindelser omdannes derved til phosphorsyre-form.
De forskelligeformeraf phosphorsyre og polyphosphater reagerer pafglgende made med med svovlsyre;
HPO} (aq) + H,S04(aq) » H3P0,(aq) + SO (aq)

Den ovenstaende reaktion eren simpel syre-basereaktion. Polyphosphat reagererligeledes med svovlsyre
hvorved derdannes phosphorsyre. Dennereaktion kan opfattes som en hydrolyse af polyphosphat, somer
en poly-esteraf phosphat.

2 P30 (aq) + 5 H,S0,4(aq) + 4 H,0() > 6 H;P0,(aq) + 5 S0 (aq)

Man kan benytte, at phophorsyre sammen med molybdansyredanneren forbindelse, som kanreduceres
af ascorbinsyre til det bla farvestof molybdaenblat. Molybdzenblat er en ikke -veldefineret forbindelse af
molybdaeniflere forskellige oxidationstrin.

Der laves standardoplgsninger hvor oplgsninger med kendte koncentrationer af phosphorsyre omdannes til
molybdanblat. Herefterlaves en standardkurve hvor absorbansen ved ca. 880 nm bestemmes. Har man
ikke et spektrofotometer, der kan male ved sa hgje bglgeleengder, kan man vaelge 690 nm eller 860 nm.



Materialer

OBS. For at undga forurening fra phosphatholdige opvaske- og afspaendingsmidler, skal alt glasudstyr
skylles med 2 M HCI og derefter med demineraliseretvand fgr det benyttes.

Malekolbe 1000 ml til fremstilling af ekstraktionsvaeske

Konisk kolbe 250 ml til ekstraktion af jordprgver

Phosphatfrit filterpapir (15cm)

Tragt

Malekolbe 500 ml to stk. til hhv. phosphatstamoplgsning og ufaerdigt phosphatreagens.
Malekolber50 ml, 5 stk. til standard og éntil her prgveoplgsning (ekstrakt af jord)
Baegerglas eller reagensglas, der kanindeholde 30ml, 5 stk. til standard og én til hver prgveopl@sning
100 ml baegerglas til Kaliumantimon(3+)oxidtatrat-1/2H,0 opl@sning

100 ml maleglas eller 100 ml malekolbe

100 ml baegerglas

Fuldpipette 25,0ml, 10,0 ml

Pipettebold

Mikropipette 0,5mL-5,0 mL ellertilsvarende med tilhgrende engangsspidser. Skal kunne afmale fra 0,5 ml
til 2,5 ml.

Spektrofotometer, kuvetter, dataopsamlingsprogram - f.eks. LoggerPro

Spatlertil omrgring

Kemikalier

Fast, vandfrit KH,PO, til standarder

Fast NaHCO; til ekstraktion af phosphatijordprgver.

1M NaOH til justering af pH i ekstraktionsvaeske

Ammoniummolybdat, (NH;)sMo,0,," 4H,0 til phosphatreagens
Kaliumantimon(3+)oxidtatrat-1/2 H,O (katalysator til phosphatreagens)
Koncentreretsvovlsyre

Ascorbinsyre



Udfgrelse
Trin 1-3 kan laves nogle dage f@r de spektrofotometriske malinger.

12. Stamopl@sningtil brugforfremstilling af standard-oplgsningerlaves ved at afveje 0,439 g vandfrit
KH,PO, som overfgres til en 500 mL malekolbe. Denne oplgsning kan opbevaresilengeretid -
gerne koligt.

13. Ufeerdigt phosphatreagens fremstilles ved

a. atafveje6,5gammoniumlybdat, deroverfgrestil en 500 ml malekolbe, oplgsica. 300 ml
demineraliseret vand ogtilsaet herefter 60 ml konc. svovlsyre. Afkgl.

b. Atafveje 0,18 g Kaliumantimon(3+)oxidtatrat-1/2H,0i et beegerglasogoplgsica. 50 ml
demineraliseretvand, overfgr herefter til kolbe med ammoniummolybdat og fyld op til
stregen.

c. Stilkgligt, gerneibrun flaske.

Umiddelbartinden forsgget udfgres kan standardoplgsningerne samt det feerdige phosphatreagens
fremstilles.

14. Forberedelse af jordprgver.

a. Ekstraktionsoplgsning fremstilles ved at oplgse 42g NaHCO3 i ca. 500 ml, der overfgres til
en 1000 ml malekolbe. Tilsaet 5ml NaOH og fyld op til stregen. pHskal ligge mellem 80g 9.

b. Enjordprgve tgrresentenienovn12-24 timerved 50 °C ellerblotvedatlade den palunt -
f.eks.overenradiatorica. 24 timer.

c. 5gtoerretjord overfgrestil en 250 ml konisk kolbe ogdertilsaettes 100 ml
ekstraktionsoplgsning. Denne opslemning star underomrgring eller pa rystebadi 30 min.

d. Filtrergennem phosphorfritfilter og udtag derefter 15 ml filtrat tilen 100 ml malekolbe,
tilseet 15 ml 2 M svovlsyre og fyld op til stregen. Herefter behandles prgven som
standardprgverne.

15. Standardopl@sningerne laves umiddelbart fgr brugved at udtage hhv. 0,50 mL, 1,00 mL, 1,50 ml,
2,00 ml og 2,5 ml af stamopl@gsningen. Overfgres til 50 ml malekolber og fyld op med

demineraliseretvand.
16. Feerdigt phosphatreagens fremstilles ved at afmale 100 ml ufeerdig phosphatreagensi maleglas
ellerkolbe ogtilsaette 1g ascorbinsyre rgr/omryst grundigt til al ascorbinsyren er oplgst.

Opl@sningertil brugispektrofotometer fremstilles.

17. Blindprgve (reference): overfgr med fuldpipette 25,0 ml demineraliseret vand til et baegerglas og
tilsaet 2,5 ml (mikropipette) feerdigt phosphat-reagens. Omrgr.

18. Standardprgver: overfgr med fuldpipette 25,0ml demineraliseret vand til et baegerglas ogtilseet 2,5
ml (mikropipette)faerdigt phosphat-reagens. Omrgroglad sta ca. 20 minutterfgrdermales.

19. Spildevand fortyndes 5-10gange og behandles herefter som standardprgverne

Malinger.

20. Spektrofotometret kalibreres med blindprgven og bglgelaengden laegges fast pd 880 nmeller 690
nm.



21. Ma nu pa alle standardoplg@sningerne ved den valgte bglgeleengde. Start med oplgsningen med den
laveste koncentration og skyl kuvetten med den oplgsning, som der skal males pa.
22. Narstandardkurven erlavet, males absorbansen af prgverneved denvalgte bglgelaengde.

Arbejdsspgrgsmal og databehandling.

C. Forberedelse til forsgg.

2. Beregningafkoncentrationerneistandardprgver.
a. Deroplgses0,439 g KH,PO, i500 mlvandtil stamoplgsningen. Beregn koncentrationen af
phosphatimg/L
b. Standardoplgsningerne fremstilles pafglgende made: 0,50 mL, 1,00 mL, 1,50 ml, 2,00 ml og
2,5 ml af stamoplgsningen af-pipetteres og fortyndes til 50 ml. Beregn koncentrationerne
af standardoplgsningerne ogindsaeti nedenstaende skema ( densidste kolonne ertil
indszttelse af den malte absorbans.

Standard nr. V(Stamoplgsning)/ml | c(Phosphat) A
0,5
1,0
1,5
2,0
2,5

NI |WIN|F

D. Databehandling
3. Llavenstandardkurve, hvorabsorbansen, A, afbilledes som en funktion af koncentrationen
phosphat (i mg/L)
4. Phosphorindholdide faste ggdninger
a. Find, udfraabsorbanserne af ekstraktet af jordprgverne, koncentrationen af phosphat.
b. Beregndereftermassen af phosphat pr. gramjord

c. Beregnmassen af phosphorogderefter masse-procenten af phosphorijordprgven.
d.

Vejledning C: Phosphorindholdet i faste ggdningsformer

Indledning

Denne vejledning beskriver en metode til at bestemme phosphatindholdetifaste ggdningsformer.
Metoden er afprgvet med struvit,ammoniummangnesiumphosphat, i form af handelsproduktet
PhosphorCare, som Stjernholm A/S fremstiller ud fra spildevand. Metoden kan ogsa anvendestil f.eks.
NPK-ggdninger



Forspget benyttersig af spektrofotometritil bestemmelse af phosphatindholdetivandige oplgsninger.
Vejledningen erudarbejdet med inspiration fra”Kemigvelser MH” af Pilegaard Hansen etal.

Teori

Princip.

Ggdningindeholder phosphorblandtandetiform af phosphaterogevt. polyphosphater. Derfremstilles
vandige oplgsninger af kunstggdninger som, afhangigt af pH, indeholde forskellige former af phophorsyre.

Syrestyrkeeksponenterne er pK;(H;P0,) = 2,12, pK,(H,P0, ) = 7,21, pK,(HPO}~) = 12,38

Ved pH-veerdierunder2 vil H3PO, derforvaere den dominerende form. Man behandlerderfor de vandige
prgveoplgsninger med svovisyre. De vandoplgselige uorganiske phosphorforbindelseromdannes derved til
phosphorsyre-form.

De forskelligeformeraf phosphorsyre og polyphosphater reagerer pa fglge nde made med svovlsyre;
HPO? (aq) + H,S0,(aq) » H3P0,(aq) + SO (aq)

Denovenstaende reaktion eren simpel syre-basereaktion. Polyphosphat reagerer ligeledes med svovlsyre
hvorved derdannes phosphorsyre. Dennereaktion kan opfattes som en hydroly se af polyphosphat, somer
en poly-esteraf phosphat.

2 P30 (aq) + 5 H,S0,(aq) + 4 H,0() > 6 H;P0,(aq) + 5507 (aq)

Man kan benytte, at phophorsyre sammen med molybdaensyre danneren forbindelse, H3[P(M030;4)4],
som kan reduceres af ascorbinsyre til det bla farvestof molybdaenblat.

12 H2M004(aq) + H3P04(aq) - H3 [P(M03010)4] + 12 HzO(l)

Nar selve prgven og standardkurven skal laves, benyttes den ufaerdige phosphatreagens

(molybdeensyreoplgsning). Molybdaensyre reagerer herefter med phosphorsyre fra prgver eller standarder
som beskrevet ovenfor.

Tilseettes herefterascorbinsyrebliver forbindelsen H;[P(M050;,)4] reducerettil molybdaenblat, hvis
sammensatningikke er ngjagtigt kendt. Molybdaenblateren ikke-veldefineret forbindelse af molybdeeni
flere forskellige oxidationstrin.

H3[P(Mo030;4)4] + ascorbinsyre - molybdenblat

Der laves standardoplgsninger hvor oplgsninger med kendte koncentrationer af phosphorsyre om dannestil
molybdaenblat. Herefter laves en standardkurve hvor absorbansen ved ca. 880 nm bestemmes. Har man
ikke et spektrofotometer, der kan male ved sa hgje bglgelangder, kan man vaelge 690 nm eller 860 nm.



Prgvebehandling

Struvit, som er ammoniummagnesiumphosphat, NH,MgPO,, er tungt oplgseligt ved de fleste pH-veerdier
(sef.eks. artiklen “genindvinding af phosphat fra spildevand”. Forat bestemme phosphorindholdet i struvit
skal det bringesiopl@gsningved en lav pH-vardi, hvor phosphat er pa phosphorsyreform. NPK-ggdninger
indeholder mono- ellerdiammoniumphosphat og kaliumion, ogerret letoplgseligtivand.

Fremstilling af phosphatreagens.

I svovlsuroplgsning vil molybdat, Mo,0,.%- omdannes til molybdaensyre efter reaktionsskemaet:
Mo,0%; (aq) + 3H,504(aq) + 4H,0(1) » 7H,M00,(aq) + 3502 (aq)
Denne sidste reaktion katalyseres af kaliumantimon(3+)oxidtatrat, K(SbO)C4H,0¢1/2H,0

Oplgsningen er molybdaensyre er det ufeerdige phopsphatreagens, derkan lavesigodtid i forvejen og
opbevares kgligt.

Nar selve prgven og standardkurven skal laves, benyttes den ufaerdige phosphatreagens
(molybdaensyreoplgsning). Molybdaensyre reagerer herefter med phosphorsyrefraprgvereller
standarder:

12 H2M004,(aq) + H3PO4(aq) - H3 [P(MO3010)4] + 12 Hzo(l)

Tilseettes herefter ascorbinsyre bliver forbindelsen H;[P(Mo30;)4] reducerettil molybdaenblat, hvis
sammensatningikke er ngjagtigt kendt.

H3[P(M050,)4] + ascorbinsyre — molybdaenblat

Materialer

OBS. For at undga forurening fra phosphatholdige opvaske- og afspandingsmidler, skal alt glasudstyr
skyllesmed 2 M HCI og derefter med demineraliseret vand fgr det benyttes.

Malekolbe 500 ml to stk. til hhv. phosphatstamoplgsning og ufaerdigt phosphatreagens.
Malekolber50 ml, 5 stk. til standard og éntil her pr@veoplgsning (Spildevand, ggdningellerandet)
Baegerglasellerreagensglas, derkanindeholde 30 ml, 5 stk. til standard og éntil hver prgveopl@sning
100 ml baegerglastil Kaliumantimon(3+)oxidtatrat-1/2H,0 opl@sning

100 ml maleglas eller 100 ml malekolbe

100 ml baegerglas

Fuldpipette 25,0ml

Pipettebold



Mikropipette 0,5mL-5,0 mL ellertilsvarende med tilhgrende engangsspidser. Skal kunne afmale fra 0,5 ml
til 2,5 ml.

Spektrofotometer, kuvetter, dataopsamlingsprogram - f.eks. LoggerPro
Spatlertil omrgring

Kemikalier

Fast, vandfrit KH,PO, til standarder

Ammoniummolybdat, (NH,)sMo,0,,* 4H,0 til phosphatreagens
Kaliumantimon(3+)oxidtatrat-1/2 H,O (katalysator til phosphatreagens)
Koncentreret svovlsyre

Ascorbinsyre

Udfgrelse

Trin 1-3 kan laves nogle dage fgr de spektrofotometriske malinger.

23. Stamoplgsningtil brugfor fremstilling af standard-oplgsninger laves ved at afveje 0,439 g vandfrit
KH,PO, som overfgres til en 500 mL malekolbe. Denne oplgsning kan opbevaresilangeretid -
gerne koligt.

24. Ufeerdigt phosphatreagens fremstilles ved

a. atafveje 6,5gammoniumlybdat, deroverfgrestil en 500 ml malekolbe, oplgsica. 300 ml
demineraliseret vand ogtilseet herefter 60 ml konc. svovisyre. Afkgl.

b. Atafveje 0,18 g Kaliumantimon(3+)oxidtatrat-1/2H,0i et baegerglas ogoplgsica. 50 ml
demineraliseret vand, overfgr hereftertil kolbe med ammoniummolybdat og fyld op til
stregen.

c. Stilkgligt, gerneibrunflaske.

Umiddelbartinden forsgget udfgres kan standardoplgsningerne samt detfaerdige phosphatreagens
fremstilles.

25. Forberedelse af ggdningsprgver
a. Struvit-oplgsning fremstilles ved at afveje 0,200g som overfgrestil en 1000 ml malekolbe.
Tilsaet ca. 500 ml demineraliseret vand og herefterca. 100 mL konc. svovlsyre. Lad afkgle
og fyld op til stregen. Hvisikke alt er oplgst kan det sta underomrgring nogle timer. Denne
oplgsningskal fortyndes yderligere 20-25 gange fgr den behandles som standardprgverne.

b. Andre faste ggdninger (NPKellerandet) bringesi opl@sning. Der afvejes sa meget, atdet
svarertil ca. 0,03 g P/L. Oplgsningen fortyndes 20-25 gange fer den behandles som
standardprgverne

26. Standardoplgsningerne laves umiddelbart fgr brugved at udtage hhv. 0,50 mL, 1,00 mL, 1,50 ml,
2,00 ml og 2,5 ml af stamopl@gsningen. Overfgres til 50 ml malekolber og fyld op med
demineraliseret vand.



27. Feerdigt phosphatreagens fremstilles ved at afmale 100 ml ufaerdig phosphatreagensi maleglas
ellerkolbe ogtilseette 1g ascorbinsyre rgr/omryst grundigt til al ascorbinsyren er oplgst.

Opl@sningertil brugispektrofotometer fremstilles.

28. Blindprgve (reference): overfgr med fuldpipette 25,0 ml demineraliseret vand til et baegerglas og
tilsaet 2,5 ml (mikropipette) feerdigt phosphat-reagens. Omrgr.

29. Standardprever: overfgr med fuldpipette 25,0ml demineraliseret vand til et baegerglas og tilsaet 2,5
ml (mikropipette)faerdigt phosphat-reagens. Omrgroglad sta ca. 20 minutterfgrdermales.

30. Struvit-eller NPK-oplgsningerne fortyndes 20-25gange. Dette kan f.eks. ggres ved at overfgre 10,0
ml (brug fuldpipette) til 250 ml malekolde og fylde op til stregen med demineraliseret vand.

31. Overfgrmed fuldpipette 25,0 ml demineraliseret vand til et baegerglas ogtilsaet2,5ml
(mikropipette) faerdigt fortyndet struvit- eller NPK-oplgsning. Omrgr og lad sta ca. 20 minutterfer
dermales.



Malinger.

32. Spektrofotometret kalibreres med blindprgven og bglgelaengden lsegges fast pa 880 nm eller 690

nm.

33. Ma nu pa alle standardopl@sningerne ved den valgte bglgelaengde. Start med oplgsningen med den
laveste koncentration og skyl kuvetten med den oplgsning, som der skal males pa.
34. Narstandardkurvenerlavet, malesabsorbansen af prgverneved den valgte bglgelaengde.

Arbejdsspgrgsmal og databehandling.

E. Forberedelse til forsgg.

3. Beregningaf koncentrationerneistandardprgver.

a. Deroplgses0,439 g KH,PO, i 500 mlvandtil stamopl@gsningen. Beregn koncentrationen af
phosphatimg/L

b. Standardoplgsningerne fremstilles pafglgende made: 0,50 mL, 1,00 mL, 1,50 ml, 2,00 ml og
2,5 ml af stamopl@sningen af-pipetteres og fortyndes til 50 ml. Beregn koncentrationerne
af standardopl@sningerne ogindsaeti nedenstaende skema (den sidstekolonne ertil

indsaettelse af den malte absorbans).

Standard nr.

V(Stamopl@sning)/ml

c(Phosphat)

0,5

1,0

1,5

2,0

(W IN|F

2,5

4. Beregningafkoncentration af phosphati struvit. PhosphoCare (struvit)indeholderifglge
deklarationen 12,6% phosphor. Derfremstilles en oplgsning af 0,200 g struvit pr. L. Vis, at dette

svarertil en formel koncentration af phosphat pa 77,5 mg/L.

F. Databehandling

5. Lavenstandardkurve, hvorabsorbansen, A, afbilledes som en funktion af koncentrationen

phosphatimg/L.

6. Phosphorindholdide faste ggdninger

a. Find, udfraabsorbanserne af de fortyndede oplgsninger af de faste ggdninger,

koncentrationen af phosphat.

b. Beregndereftermassen af phosphatiprgven (0,200 g struvitelleranden fast ggdning).

Husk at tage hgjde forfortynding.

c. Beregnmassen af phosphorogderefter masse-procenten af phosphoridenfaste ggdning.

Sammenlign med deklaration.




G. Perspektiverende spgrgsmal og overvejelser
1. Hvorstorenmangde af fast ggdninganbefales pr. areal - se deklaration?
2. Antagat enmark pa 1 haskal tilfgres denne maengde ggdning, hvor meget phosphor skal da
bruges? Hvor storen del af den arlige import af phosphor udggr dette?
3. Hvisman forstillersig, atal phosphorfraspildevandet kunnegenindvindes, hvor mange hektar
landbrugsjord vil man sd kunne ggde fraspildevand alene?
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