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NORMA BRANZOWA BN-81
TORF Torf i wyroby z.torfu 0520-15
| PRZETWORY Oznaczanie
TORFOWE catkowitej zawartosci
fosforu Grupa katalogowa 0119

1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy sg dwie
metody kolorymetrycznego oznaczania catkowite] za-
wartoséci fosforu w prébkach torfu i wyrobéw z torfu.

1.2. Zakres stosowania normy. Obj¢te normg meto-
dy maja zastosowanie do oznaczania catkowitej zawar-
tosci fosforu w torfie 1 wyrobach z torfu w celu atesto-
wania tych produktow.

2. OZNACZANIE FOSFORU

2.1. Zasada oznaczania. Fosfor oznacza si¢ w roz-
tworach probek spalonych w fazie ciektej lub w fa-
zie stalej. Niezaleznie od metody spalania mozna sto-
sowa¢ dwie metody kolorymetrycznego oznaczania
catkowite; zawartosci fosforu. Pierwsza metoda bie-
kitu molibdenowego polega na wywotywaniu w roztwo-
rze niebieskiego zabarwienia biekitu fosforowo-molib-
denowego. Reakcja ta zachodzi w roztworze zawiera-
jacym fosfor, po dodaniu roztworu redukujacego i roz-
tworu molibdenianu amonowego. Druga metoda wa-
nadowo-molibdenowa polega na wywolywaniu w roz-
tworze z6ttego zabarwienia heteropolarnego kompleksu
fosforowo-molibdenowo-wanadowego.

2.2. Aparatura, przyrzady i materiaty

a) Spektrometr lub kolorymetr umozliwiajacy po-
miar przepuszczalno$ci lub absorbancji w zakresie
420 1 700 nm.

b) Kolby pomiarowe pojemnosci 50 c¢m’,

2.3. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny cz.d.a., st¢zony (c.w. 1,19).

b) Kwas solny cz.d.a., 4N roztwor.

¢) Kwas solny cz.d.a., 0,5N roztwor.

d) Roztwor redukujacy. Odwazke 274 g pirosiar-
czynu sodowego i 10 g bezwodnego siarczynu sodowego
rozpusci¢ w okoto 900 cm?® wody destylowanej o tem-
peraturze 50°C. po ostygnigciu dodaé 2 g siarczynu
p-metylo-aminofenolu (metolu), miesza¢ do rozpusz-
czenia 1 uzupeini¢ woda destylowang do objgtosci
1 dm’. Roztwor przechowywaé w butli z ciemnego
szkta. Trwato$¢ roztworu okoto poét roku.

e) Roztwdr molibdenianu amonowego. Odwazke 50 g
molibdenianu amonowego — (NH4)eM07024 - 4H:0
cz.d.a. rozpusci¢ w wodzie destylowane} w kolbie po-
miarowej pojemnosci 1 dm® i uzupetni¢ do miarki woda
destylowang. Roztwor przechowywac w butli z ciemnego
szkta. Trwatos¢ roztworu okoto pdét roku.

f) Odczynnik wanadowo-molibdenowy. Roztwor A
otrzymuje si¢ przez rozpuszczenie 25,0 g molibdenia-
nu amonowego — (NH4)¢Mo07024-4HO cz.d.a. w
400 cm?® wody destylowanej. Roztwor B otrzymuje si¢
przez rozpuszczenie 1,25 g metawanadanu amonowego
— NH4VOs; cz.d.a. w 300 cm?® wrzacej wody destylowa-
nej, po ostudzeniu dodaé 250 cm?® stezonego kwasu
azotowego 1 ponownie ostudzi¢. Ostatecznie roztwor A
wla¢ do roztworu B i po wymieszaniu uzupetni¢ wodg
destylowana do objetosci 1 dm?®. Odczynnik przechowy-
wany w butelce z ciemnego szkta jest trwaly przez okres
jednego roku.

g) Roztwér wzorcowy podstawowy. Odwazke 1,917 g
KH,PO, cz.d.a., wysuszonego uprzednio w eksykatorze
nad stezonym kwasem siarkowym, umies$ci¢ w kolbie
pomiarowej pojemnosci | dm?, dodaé okoto 200 cm®
wody destylowanej 1 1 cm?® stezonego kwasu siarkowego
cz.d.a. 1 po rozpuszczeniu uzupelni¢ woda destylowang
do objetosci 1 dm’. Jeden cm’® tak przygotowanego
roztworu zawiera 1000 pg P,Os.

h) Roztwory wzorcowe robocze do oznaczania w
probkach spalonych w fazie stalej. Do kolb pomiaro-
wych pojemnosci 100 cm?® odmierzyé nastepujace objg-
tosci roztworu wzorcowego podstawowego: 0, 1, 2, 4, 6,
8110 cm?, doda¢ 8 cm? ste¢zonego kwasu solnego cz.d.a.
i zawarto$é kolby uzupetni¢é wodg destylowang do
objetosci 100 cm?®, Tak przygotowane roztwory zawie-
raja: 0,10, 20, 40, 60, 80 i 100 pg P,Os w dm?® i odpo-
wiadajg zawartosci 0; 0,1; 0,2; 0,4; 0,6; 0,8 1 1.,0%
P,Os w probce.

i) Roztwory wzorcowe robocze do oznaczania w
probkach spalonych w fazie ciekiej. Do kolb pomia-
rowych pojemnosci 100 c¢cm?® odmierzyé nastgpujace
objgtosci roztworu wzorcowego podstawowego: 0. 1, 2,
4, 6, 8 1 10 cm’, doda¢ 2 cm® 60-procentowego kwasu
nadchlorowego i 1 c¢cm’ st¢zonego kwasu siarkowego.
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Zawarto$¢ kolb uzupetnié woda destylowana do objg-
tosci 100 cm’. Tak przygotowane roztwory zawiera-
ja: 0. 10, 20, 40, 60, 80 1 100 pg P,Os w dm’.

2.4. Wykonanie oznaczania fosforu

2.4.1. Metoda btekitu molibdenowego

2.4.1.1. Wzorcowanie. Do kolb pomiarowych pojem-
nosci 50 cm® odmierzy¢ po 5 cm® kolejnych roztworéow
roboczych przygotowanych wg 2.3 g) w przypadku pro-
bek spalonych w fazie statej lub po 2 ¢m?® kolejnych
roztworow wzorcowych roboczyeh przygotowanych wg
2.3 1) w przypadku probek spalonych w fazie cieklej.
Niezaleznie od sposobu spalania kolejne wzorce od-
powiadaja 0: 0.1; 0,2; 0,4; 0,6; 0,8 1 1,0% P.Os w prob-
ce. Do kolejnych wzorcow dodaé 5 cm’ 4N roztworu
kwasu solnego, wymiesza¢, doda¢ 2 cm’ roztworu re-
dukujgcego, ponownie wymieszac i dodaé¢ 2 ¢m?’ roz-
tworu molibdentanu amonowego. Zawartos¢ kolb uzu-
pelni¢ wodg destylowang do objgtosct 50 ¢cm’ 1 po wy-
mieszaniu pozostawi¢ w ciemnym miejscu na 3 h. Po
tvin czasie mierzy¢ intensywnoS¢ niebieskiego zabarwie-
skalt przepuszezalnosci lub absorbancyi przy
dtugoser tali 700 nm. Jako odniesienie uzywaé wzorzec
zerowy. Pomiar wykonywac¢ w zakresie odpowiadajg-
cym skali absorbancji od 0 do 0.5, stosujgc odpowied-
nig  grubo$¢ warstwy. Uzyskane wyniki pomiardow
wykorzysta¢ do wykreslenia na papierze milimetrowym,
krzywep wzorcowania. Na osi odcigtych odtozyé za-
wartos¢ tosforu wyrazong w % P,Os. Na osi rzgdnych
odtozye wyniki pomiaru kolorymetrycznego.

2.4.1.2. Pomiar zawarto$ci w probkach. Do kolby
pomiarowe] pojemnosci 50 cm?® odmierzy¢ 1 cm?® roz-
twory probki spaionej w fazie statej lub 2.5 cm® w fa-
zie cickiej wedtug BN-80/0520-14. Doda¢ 4 ¢cm wody
destyvlowanej 1 postgpowac jak w 2.4.1.1. Zawartosc
fosforu, wyrazong w procentach masy probki, odczy-
ta¢c z krzywej wrzorcowania.

2.4.1.3. Pomiar zawartosci w Slepej probie. Do
kolby pomiarowei pojemnosci 50 cm? odmierzy¢ 1 cm’
roztworu $lepej proby spalonej w fazie statej lub 2.5 ¢cm?
cickte) wedtug BN-80/0520-14. Doda¢ 4 ¢cm’ wody
destylowane) 1 postgpowaé jak w 2.4.1.1. Zawartosé
fostoru w slepej probie, wyrazong w procentach
masy torfu lub wyrobu z tortu, odczytaé z krzywej
wzorcowania.

2.4.2. Metoda wanadowo-molibdenowa

2.4.2.1. Wzorcowanie. Do kolb pomiarowych pojem-
nesci 50 cm' odmierzy¢é 10 cm?® kolejnych roztworéw
wzorcowych roboczych przygotowanych wg 2.3 g) w
przypadku probek spalanych w fazie stalej wg 2.3 1)

nia w

w przypadku probek spalanych w fazie cieklej. Nie-
zaleznie od sposobu spalania kolejne wzorce odpowia-
daja 0, 0.1; 0,2; 0.4; 0,6; 0,8 1 1,0% P>Os w probee.
Do kolejnych wzorcow dodaé¢ 5 c¢cm?® odczynnika wa-
nadowo-molibdenowego, wymiesza¢ 1 uzupelni¢ woda
destylowang do objetosci 50 c¢cm’. Powstale zabarwie-
nie jest trwale przez 24 h. Pomiar intensywnosci
70ltego zabarwienia wykonac¢ w skali przepuszczalnosci
lub absorbancji przy dlugosci tali 420 nm. Jako
odniesiente uzywa¢ wrzorzec zerowy. Pomiar przepro-
wadzi¢ w zakresic odpowiadajgcym skali absorbancji
od 0 do 0.5, stosujac odpowiednig grubos$¢ warstwy.
Uzyskane wyniki pomiaréw wykorzysta¢c do wykresle-
nia, na papierze milimetrowym, Krzywej wzorcowania.
Na ost odcigtveh odtozyve zawartos¢ fosforu wyrazonag
w % P,Os. Na osi rzednych odlozy¢ wyniki pomiaru
koloryvmetrycznego.

2.4.2.2. Pomiar zawartosci w prébkach. Do kolby
pomiarowe] pojemnosci 50 ¢cm? odmierzy¢ 5 ¢cm? roz-
tworu probki spalonej w fazie cieklej lub 2 cm?® roz-
tworu probki spalonej w fazie stale) wg BN-80/0520-14.
Dalsze postgpowanie jak w 2.4.2.1. Zawarto$¢
tosforu, wyrazong w procentach masy probki, odczy-
ta¢ z krzywe] wzorcowania.

2.4.2.3. Pomiar zawartosci w S$lepej prébie. Do
kolby pomiarowej pojemnosci 50 cm® odmierzyé S5 cm?
roztworu $lepej proby spalonej w fazie cieklej lub 2 cm?
roztworu Slepej proby spalonej w fazie stalej
wg BN-80/0520-14. Dalsze postgpowanie jak w
24.2.1.

Zawartos¢ fosforu w $lepej probie, wyrazong
w procentach masy torfu, odczyta¢ z krzywej wzor-
cowania.

2.5. Obliczanie wyniku. Zawartos¢ P,Os (xsn) W pro-
centach suchej masy prébki obliczy¢ wedlug wzoru

Xsm =
100 - w
w ktorym:
xp — zawartos¢ % P;0s uzyskana z pomiaru,

w — zawarto$¢ wody oznaczonej wg BN-72/0520-07

w probce przygotowane; wg BN-80/0520-14.

2.6. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik koncowy

oznaczania zawartosci fosforu (P,Os) w procentach su-

chej masy nalezy przyja¢ S$rednig arytmetyczng 2

roOwnoleglych wynikoéw, pomniejszonych o zawarto$¢

w Slepe) probie, roznmigcych si¢ migdzy sobg nie wiece]
niz o 10% wyniku mniejszego.
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1. Instytucja opracowujgca norm¢ — Os$rodek Badawczo-Rozwo-
1wy Produkej Lesnej LAS, Skolimow.

2. Mormy zwigzane

BN-72/0520-07 Wyroby torfu do celdw rolniczych. Oznaczanic za-
wiartosct wody

BN-80/0520-14 Torf i wyroby z torfu. Spalanie probki w celu ozna-

czania skladnikéw mineralnych

3. Autorzy projektu normy: dr Wanda Rychlicka, doc. dr habil.
Andrzej Sapek — Instytut Melioracji i Uzytkow Ziclonych.

4. Podstawy i zasady pomiaru kolorymetrycznego oraz sposoby
wzorcowania podano w podreczniku: Z. Marczenko. Spektrometrycz-
ne oznaczanie pierwiastkéw. PWN, Warszawa 1979.



