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1. Uvod

Fosfor je jedan od esencijalnih ele-
menata koji je znacajan za rast i
razvoj svih zivih organizama [1].
Kao mineral potreban je za rast
svake stanice u ljudskom tijelu.
Zbog svoje velike kemijske ak-
tivnosti nigdje ne dolazi u elemen-
tarnom obliku ve¢ se susrece ug-
lavnom u obliku fosfata [2]. U pri-
rodnim i otpadnim vodama najcesce
se nalazi u obliku ortofosfata,
kondenziranih fosfata (polifosfata)
i organski vezanih fosfata. Ortofos-
fati su anorganski, u vodi topljiv
oblik fosfora, a nastali su najcesce
u prirodnim procesima. Takoder se
nalaze u sedimentima, prirodnim
vodama, ali i u otpadnim vodama.

UDK 677.016:677.042.24:546.18
Izvorni znanstveni rad

Prisutnost fosfata u prirodnim vodama moze imati razoran ucinak na ekologiju
vode zbog pretjeranog rasta biljaka, a upravo su deterdzenti, uz umjetna gnoji-
va, jedan od najvecih izvora fosfata kao zagadivala. U radu su odredeni optimal-
ni uvjeti za spektrometrijsko odredivanje fosfata u deterdzentima i otpadnim vo-
dama praonica rublja uz reagens amonijev molibdat tetrahidrat. S obzirom na
veliki raspon koncentracija fosfata u navedenim uzorcima i znacajan utjecaj matice
na odredivanje, bilo je potrebno modificirati cjelokupni mjerni postupak te provesti
postupak validacije metode. Odredene su karakteristike metode (linearnost,
tocnost i preciznost, donja granica dokazivanja i donja granica kvantifikacije).
Odredena je i koli¢ina EDTA koja uzrokuje smetnje pri spektrofotometrijskom
odredivanju fosfata metodom molibdenskog plavila. Takoder je ispitano nekoliko
metoda priprave uzorka praskastog deterdzenta za spektrometrijsko odredivanje
Jfosfata: direktno odredivanje fosfata iz otopine deterdzenta, odredivanje fosfata
nakon hidrolize natrijevog trifosfata s kiselinama i odredivanje fosfata nakon
oksidativne razgradnje s H,SO, i H,0,. Upotrijebljen je standardni deterdzent
tocno poznatog sastava (ECE Colour Fastness Test Detergent 77).

Kljuéne rijeci: fosfati, spektrofotometrija, validacija, deterdzenti, otpadne vode

Kondenzirani oblici (polifosfati)
se najvise koriste u deterdzentima,
umjetnim gnojivima i kao dodatak
kotlovskim vodama u svrhu spreca-
vanja taloZenja kamenca [3, 4]. U
vodenoj otopini hidrolizom mogu

hranu i prijenos energije u organiz-
mu, itd.), a njihova povecena kon-
centracija u okoliSu moze biti rezul-
tat razgradnje organskih pesticida
kojiu svojoj strukturi sadrze fosfor.
U otopinama, organski vezani fos-

prijeéi u orto-oblik i u tom obliku
postaju raspolozivi za organizme.
Koji ¢e se ion fosfora nalaziti u
vodenoj otopini ovisi o pH vrijed-
nosti otopine. Organski vezani fos-
fati imaju vrlo vaznu ulogu u priro-
di, u prvom redu u bioloskim
procesima (ocuvanje kiselo-bazne
ravnoteze u organizmu, sastavni su
dio DNK i RNK, a kao fosfolipidi
sudjeluju uizgradnji stani¢ne mem-
brane, sastavni su dio molekula ade-
nozin difosfata (ADP) i adenozin
trifosfata (ATP) koji sluze za po-

fati mogu se pojaviti i kao suspend-
irana tvar. Svi navedeni oblici fos-
fora u analitickim odredivanjima
¢ine tzv. ukupni fosfor.

Fosfor, u navedenim oblicima, mo-
ze potjecati i iz kanalizacijskih i
industrijskih ispusta te s poljo-
privrednih povrsina i pasnjaka. Ta-
koder je komponenta mnogih pre-
hrambenih aditiva koji sadrze poli-
fosfate, a prisutan je i u osvjeza-
vajuc¢im pi¢ima u obliku fosforne
kiseline.
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Prisutnost prevelikih koli¢ina fosfa-
ta u prirodnim vodama moze imati
razoran u¢inak na ekologiju vode
zbog pretjeranog rasta planktona i
vodenog bilja a upravo su deter-
dzenti, uz umjetna gnojiva, jedni od
najvecih izvora fosfata kao zaga-
divala. Povecana koli¢ina fosfata
(kao i dusika) u vodama potice rast
planktona, algi i vodenih biljaka Sto
za posljedicu moze imati pove¢anu
potrosnju kisika otopljenog u vodi.
Tako ¢e zbog prekomjernog razvo-
ja algi i biljaka do¢i do stvaranja
uvjeta sa znatno smanjenim udje-
lom kisika, dolazi do pomora zivih
organizama, voda ¢e poprimiti neu-
godan miris i okus i postaje neprik-
ladna za bilo kakvu namjenu.
Zbog svog sStetnog djelovanja na
okoli$ a time i na covjeka, zakonom
su to¢no propisane maksimalno
dopustene koncentracije fosfora u
vodama za pice kao i u ostalim vo-
dama. U tab.1 prikazane su maksi-
malno dopustene koncentracije fos-
fora, ovisno o kategoriji voda.

Stoga se na rjeSavanje problema
uklanjanja fosfata iz otpadnih voda
prije ispustanja u prirodne prijam-
nike (rijeke, jezera, mora) trose
znatne koli¢ine sredstava. Jedan od
nacina o¢uvanja okolisa je potpuna
zabrana primjene deterdZenata za
pranje koji sadrze fosfate. Poznato
je da je jedna od uloga iona fosfata
u deterdZentima vezanje iona kalci-
ja i magnezija (i ostalih prisutnih
metala) iz vode. loni magnezija i
kalcija tvore u vodi topljive stabilne
kompleksne spojeve sa fosfatnim

ionima deterdZenata. Tvrda voda,
osim §to znatno smanjuje u¢inkovi-
tost povrSinski aktivnih tvari,
uzrokuje i taloZenje metalnih iona
s anionskim tenzidima pri ¢emu
nastaju tesko topljivi talozi. Osim
toga, pretvrda voda moZze uzrokova-
ti nastajanje kamenca na dijelovima
strojeva.

Zbog negativnog utjecaja na okolis,
danas se fosfati kao bilderi u
deterdzentima Kkoriste rjede, iako je
poznato da se fosfatni ion moze
ukloniti iz otpadnih voda dodatkom
suviska kalcijeva hidroksida pri
¢emu nastaje netopljivi kalcijev fos-
fat. Ta je metoda uklanjanja fosfata
iz otpadnih voda jednostavna i
ekonomski isplativa [7] §to oprav-
dava uporabu fosfata kao bildera.
Osim anorganskog oblika fosfora, u
novije se vrijeme koriste fosfonati
kao kobilderi. To su sinteticka kom-
pleksirajuca sredstva koja u svojoj
strukturi sadrze jednu ili vise fos-
fonatnih skupina, R-CP(O)(OH),.
Njihov utjecaj na okoli$ joS$ nije u
potpunosti istrazen, ponajprije zbog
nedostatnih analitickih podataka o
ionskim vrstama fosfonata u voda-
ma [8].

Na osnovi iznesenog, uocava se
vaznost odredivanja fosfora u
okolisu. S obzirom na to da su
deterdZenti glavni izvori fosfata u
okolisu, vidljivo je da je neophod-
na analiti¢ka kontrola i deterdZenata
1 otpadnih voda nakon procesa pra-
nja na prisutnost fosfornih spojeva.

Prije samog analitickog odredivanja
neophodno je provesti postupak

Tab.1 Maksimalno dopustene koncentracije fosfora, ovisno o kategoriji voda [5, 6]

Voda za ispt_;_étanj_ei( u prirodni Voda za
prijamni ispustanje u
Pokazatelji tvari V(E)Cilgeza sustav
11 11 v \Y% Javhe

kat. | kat. | kat. | Kkat. odvodnje
Ukupni fosfor
(mg/dm’) 1,0 2,0 4,0 8,0 10,0
Ortofostat, 03 | 10 | 20 | 30 | 40 :
(mg/dm”’)

uzorkovanja deterdzenta. Uzorak se
definira kao jedan ili vise dijelova
uzetih iz populacije da bi se o njoj
dobila potrebna informacija na
temelju koje se mogu donositi od-
luke o populaciji ili o procesu ko-
jim je ona proizvedena [9]. Da bi se
to postiglo, potrebno je tu cjelinu
identificirati i definirati. Pri tome se
misli na definiranje kemijskih i
fizikalnih parametara uzorkovanog
materijala. Poznavanje agregatnog
stanja, prosjecnog kemijskog sasta-
va i razdiobe veli¢ine cCestica
pomaze pri ispravnom uzorkovanju.
Uzorkovanje je izvor najvece
pogreske analitickog sustava. Kako
bi se dobila korisna informacija o
ispitivanom materijalu, potrebno je
osigurati kvalitetu svakog koraka u
lancu analitickog sustava [10]. Ope-
racije uzorkovanja mogu ukljuciva-
ti sustavne i slucajne pogreske.
Analizirani uzorak mora predstav-
ljati cjelinu (reprezentativan uzo-
rak), odnosno mora imati sva bitna
obiljeZja cjeline iz koje je uzet.
Ispitivanja su pokazala da se 67%
ukupnog standardnog odstupanja
analitickog procesa odnosi na
uzorkovanje, 20% na pripravu
uzorka i samo 13% na mjerenje
[11].

Gotovo sve analiticke metode za
odredivanje zahtijevaju odredi-
vanje iz vodene otopine. Buduci da
su uzorci deterdzenata slozene
smjese tvari, potrebno je prije
analize uzorak prirediti za ana-
lizu, a praskaste deterdzente
razgradnjom prevesti u otopinu.
Prije samog mjerenja potrebno je
utvrditi kako matica (matrica) dje-
luje na odredivanje analita. Postup-
cirazgradnje uglavnom su oksida-
tivni, gdje najcesée dolazi do uk-
lanjanja organske komponente, a
preostali mineralni ostatak potreb-
no je otopiti pri ¢emu se primje-
njuju pravila otapanja za anorgan-
ske tvari [12].

Za odredivanje fosfora danas pos-
toji viSe analitickih metoda, a koja
¢e se metoda odabrati, ovisi o neko-
liko ¢imbenika od kojih su naj-
znacajniji raspoloziva koli¢ina
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uzorka potrebnog za analizu,
ocekivano koncentracijsko pod-
rucje i oblik fosfora iz uzorka.

Odredivanje fosfora moze se
provesti klasi¢nim analitickim me-
todama i instrumentalnim metoda-
ma. Klasi¢ne analiticke metode ko-
riste se kada je koncentracijsko po-
drucje analita vece od 102 g/dm?.
Gravimetrijska metoda odredivanja
temelji se na talozenju fosfora u
obliku tesko topljivog magnezi-
jevog fosfata, magnezijevog amo-
nijevog fosfata heksahidrata, amo-
nijevog fosfomolibdata ili nitropen-
tamin kobaltovog fosfomolibdata
[13], a volumetrijska metoda na ti-
traciji amonijevog fosfomolibdata s
natrijevim hidroksidom.

Zbog slabe osjetljivosti klasi¢nih
metoda, ¢es¢e se primjenjuju instru-
mentalne metode.
Spektrometrijske metode bazirane
na molekulskoj (UV/VIS spektro-
metrija, fluorescencija) i atomskoj
(AAS, ICP-AES) apsorpciji uobica-
jene su metode za odredivanje fos-
fata i ukupnog fosfora kao i elek-
trokemijske metode (potenciomet-
rija, amperometrija, voltametrija)
[14]. Kromatografske metode, a
naroCito ionska kromatografija,
pogodne su kada se Zeli definirati
ionski oblik fosfora i koncentracija
pojedine ionske vrste [15, 16].

U ovom su radu utvrdeni optimalni
uvjeti za spektrometrijsko odre-
divanje fosfata u deterdzentima i
otpadnim vodama praonica rublja.
Kao reagens je upotrijebljen amoni-
jev molibdat tetrahidrat. Predlozena
metoda ujedno je i standardna me-
toda odredivanja fosfata u vodama
[17]. S obzirom na veliki raspon
koncentracija fosfata u navedenim
uzorcima i mogucem utjecaju ma-
tice na dobivene rezultate, potreb-
no je optimirati cjelokupni mjerni
postupak koji ukljucuje i utjecaj
matice na ukupan rezultat analize te
postupak validacije metode.

Takoder su ispitane metode priprave
uzorka praskastog deterdzenta za
spektrometrijsko odredivanje fosfa-
ta s amonijevim molibdatom tetra-

hidratom. Kao standardni deter-
dzent koristen je deterdzent to¢no
poznatog sastava (ECE Colour
Fastness Test Detergent 77) ¢iji je
sastav prikazan u tab.2. Ispitano je
nekoliko metoda priprave uzorka
deterdZenta i odredivanja fosfata u
modelnom deterdzentu: direktno
odredivanje fosfata iz otopine
deterdzenta, odredivanje fosfata
nakon hidrolize kondenziranog ob-
lika (natrijev trifosfat) s kiselinama
i odredivanje fosfata nakon oksida-
tivne razgradnje s H,SO, i H,0.,.

2. Eksperimentalni dio

2.1. Reagensi i pribor

Sve upotrijebljene kemikalije bile
su p.a. ¢istoce.

2.1.1. Priprava standardnih
otopina
Fosfat

0,2195 g bezvodnog kalijevog di-
hidrogenfosfata (prethodno osuse-
nog na 105 °C 1 h) otopi se u desti-
liranoj vodi i razrijedi do 1 dm® s
vodom. 1 cm? ove otopine sadrzi 50
ug PO,* kao P.

Radna otopina pripremljena je raz-
rjedivanjem temeljne standardne
otopine fosfata i sadrzi 1,0 pg P-
PO/ cm?.

Amonijev molibdat tetrahidrat,
(NH ) sMo,0,,x 4H,0

12,5 g amonijevog molibdata tetra-
hidrata otopi se u 87,5 cm?® desti-
lirane vode. Oprezno se dodaje 140
cm? koncentrirane sulfatne kiseline
u 200 cm? destilirane vode. Ohladi
se i dodaje u otopinu amonijevog
molibdata te razrijedi do 500 cm?.

Kositrov(IDklorid dihidrat

2,5 g kositrovog (II) klorida dihid-
rata otopi se u 100 cm® glicerola.
Lagano se zagrijava na vodenoj
kupelji uz mijeSanje sa staklenim
Stapicem do potpunog otapanja.
EDTA

Otopina je pripremljena iz titrivala
i sadrzi 0,01 mol/dm’.
Deterdzent

Za analizu koriSten je deterdzent
to¢no poznatog kemijskog sastava,
(ECE Colour Fastness Test
Detergent 77). Kemijski sastav i
udio pojedinih komponenata deter-
dZenta prikazan je u tab.2.

Tab.2 Sastav deterdzenta ECE Colour Fastness Test Detergent 77 (prema ISO 105-

C06, HENKEL KgaA, Diisseldorf)

Sastojak Udio (%)
Linearni alkilbenzensulfonat
C=115 8,0
Etoksilirani masni alkohol (14EQ) 2,09
Natrijev sapun 3,5
C 12-16 13-26
C 152 74-87
Natrijev trifosfat 43,8
Natrijev silikat (SiO,: Na,0=3,3: 1) 7.5
Magnezijev silikat 1,9
CMC (natrijeva karboksimetil celuloza) 1,2
Natrijev etilendiamintetracetat 0,2
Natrijev sulfat 21,2
Voda 9.8

Tab.3 Sadrzaj vlage i pepela u standardnom deterdzentu (standardna otopina
deterdzenta: 1,0000 g deterdzenta/dm?®, pH 6)

Pepeo

63,1%

Vlaga

12,5%
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Odreden je sadrzaj vlage i pepela
ispitivanog deterdZenta i prikazan u
tab.3.

2.1.2. Instrumenti

Za analizu su upotrijebljeni sljedeci

uredaji:

- spektrofotometar Lambda 20,
Perkin Elmer,

- pH metar, Iskra.

2.2. Metodika

2.2.1. Spektrofotometrijsko
odredivanje fosfata
metodom molibdenskog
plavila

Metoda odredivanja o-fosfata i
kondenziranih fosfata metodom
molibdenskog plavila prihvac¢ena je
kao standardna metoda s primjenom
na razlicite uzorke (pitke, povrsin-
ske, otpadne, industrijske vode,
minerali, sedimenti, tlo, biljke, hra-
na, bioloski uzorci itd.) [18]. Toc¢an
mehanizam reakcije jo$ nije u pot-
punosti razjas$njen, ali se pret-
postavlja da se reakcija zbivau dva
koraka:

- prvi ukljucuje reakciju o-fosfata s
ionom molibdata u kiselom medi-
ju pri ¢emu nastaje molibdofos-
forna kiselina (PMo,,0,,)* [19]

- drugi korak ukljucuje redukciju
do nastajanja plavo obojene hete-
ropoli kiseline uz prikladan re-
ducirajuéi reagens, najcescée
askorbinsku kiselinu, kalijev an-
timonil tartarat ili SnCl,. U ovom
je radu kao redukcijsko sredstvo
koristen SnCl,.

Reakcija je specificna samo za o-
fosfatni ion.

Da bi se ovom metodom mogli
odrediti i kondenzirani fosfati tj.
natrijev trifosfat Na;P,0,, koji ula-
zi u sastav deterdzenta, potrebno je
provesti hidrolizu s kiselinom ¢ime
meta-, piro-, i tripolifosfati prelaze
u o-fosfate. Pri odredivanju na ovaj
nacin dobiva se suma ovih oblika
fosfora i ve¢ prisutnih o-fosfata te
mala koli¢ina izreagiranih organ-
skih fosfata (A). Ukoliko se ispitu-
je uzorak koji nije prethodno pod-

vrgnut procesu digestije, odreduju
se samo o-fosfati i zanemariva
koli¢ina hidroliziranih fosfata (B).
Procesom digestije s amonijevim
persulfatom u kiselom mediju, svi
oblici fosfora (i kondenzirani i or-
ganski fosfati) prelaze u o-fosfate i
dalje se odreduju kao ukupni fosfor
spektrometrijski metodom molib-
denskog plavila (C). Na ovaj na¢in
odreduju se svi oblici fosfora osim
mozda nekih fosfata teskih metala
iz taloga. Odvajanje otopljenog ob-
lika fosfora od fosfata u obliku Ces-
tica postize se filtracijom (0,45 pm)
s ravnomjernom veli¢inom pora:
* organski fosfat=C - A
¢ hihrolizirajuéi fosfat=A — B
« fosfat na filtru = ukupni fosfat —
ukupno otopljeni fosfat.

Mjerenje se mora provesti u tocno
odredeno vrijeme, jer tijekom vre-
mena dolazi do razgradnje molib-
denskog plavila. Rezultati se naj-
¢esée prikazuju kao fosfatni fosfor
(P-PO,*) ili kao fosfat. Na sl.1 she-
matski su prikazani oblici fosforau
vodama i njihovo odvajanje.

Silicij takoder reagira s amonijevim
molibdatom pa uz koli¢ine silicija
vece od 10 ppm dolazi do povecanih
vrijednosti fosfata. Koli¢ine Zeljeza
(I1T) 1 bakra do 50 ppm, odnosno 10
ppm neée smetati pri odredivanju
fosfata [20]. Primijeceno je da smet-
nje ¢ini EDTA, kromati, vanadati i
arsenati. Od navedenih spojeva je-
dino se EDTA nalazi u sastavu
deterdzenata, i to u koli¢inama koje
mogu znacajno utjecati na tocnost
rezultata. U ovom radu ¢e se odredi-
ti i koli¢ina EDTA koja uzrokuje
smetnje pri spektrofotometrijskom
odredivanju fosfata metodom mo-
libdenskog plavila.

2.2.2. Priprava sustava za
mjerenje

Provedena su ispitivanja koja uk-
lju¢uju optimiranje koncentracije
amonijevog molibdata tetrahidrata,
koncentracije kositrovog (I1) klori-
da dihidrata, utjecaj vremena na
razvijanje molibdenskog plavila te
utjecaj EDTA na maksimum apsor-
pcije molibdenskog plavila, pa se na
temelju dobivenih rezultata pred-
lozio postupak odredivanja fosfata

uzorak bez filtriranja
UZORAK

filtracija kroz
membranski
- digestij
h:rtlar 0d 0.45 bez digestije kisela kfglsir?oams i
W uzorka digestija persulfatom

\ 4 A

X o-fosfat + . .
o-fosfat hidrolizirajuéi ukupni fosfor
fosfati
) v
ostatak (estice) filtrat
y
dicestii
bez digestje Kisela kisclinom i
uzorka digestija persulfatom
\ y A 4
otopljeni o- otopljeni o-fosfat + ukupni otopljeni
fosfat hidrolizirajuéi fosfor
fosfati

S1.1 Analiticka shema za odredivanje pojedinog oblika fosfora [20]
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u deterdzentima i otpadnim voda-
ma.

Utjecaj koncentracije
amonijevog molibdata

Ispitan je utjecaj koncentracije
amonijevog molibdata tetrahidrata
uz stalnu koncentraciju P-PO* (1,0
pg/em?®) i SnCl, (0,25 mg/cm?), te
promjenjivu koncentraciju amoni-
jevog molibdata tetrahidrata (0; 0,5;
1,0; 1,5; 2,01 2,5 pg/cmd).

Utjecaj koncentracije
kositrovog (II) klorida

Promjenom koncentracije kositro-
vog (II) klorida kao redukcijskog
sredstva (0; 0,125; 0,250; 0,375 1
0,500 pg/cm?) uz stalnu koncentrac-
iju P-PO,* (1,0 pg/cm?) i amoni-
jevog molibdata (0,50 pg/cm?®) nas-
tojala se odrediti optimalna koncen-
tracija kositrovog (II) klorida za
odredivanje fosfata u deterdzentima
i otpadnim vodama.

Stabilnost otopine kositrovog (II)
klorida

Odredena je i stabilnost otopine
kositrovog klorida (25 mg/cm?) koji
je koristen kao redukecijsko sredstvo
pa su snimljene i apsorpcijske kriv-
ulje slijepe probe u vremenskom
razdoblju po 15 dana, te su uocene
promjene.

Utjecaj vremena razvijanja
obojenja molidbenskog plavila
Ispitan je utjecaj vremena razvijanja
obojenja na apsorpcijski maksimum
krivulje molibdenskog plavila.
Mjerena je apsorbancija pri 700 nm
tijekom 30 min.

Koncentracija otopine fosfata je 1
pg/cm?® P-PO,*, 0,5 pg/cm® (NH,),
Mo,0,, x 4 H,0 i 0,25 mg/cm?
SnCl,.

Utjecaj EDTA na maksimum
apsorpcije molibdenskog plavila

Ispitan je i utjecaj EDTA na maksi-
mum apsorpcije molibdenskog
plavila uz stalnu koncentraciju P-
POS (1,0 pg/cm?), 0,5 pg/cm?
(NH,)sMo,0,,x4 H,01SnCl, (0,25
mg/cm?) te promjenjivu koncen-
traciju EDTA (0; 0,002; 0,0004;

Tab.4 Sastav otopina i uvjeti mjerenja za spektrometrijsko odredivanje fosfata s

amonijevim molibdatom

Podrugje odredivanja fosfata P-PO, 0— 1,0 ppm 1,0 — 5,0 ppm
v (SnCly) [g/dm’] 0,25 0,25

v (NH,)¢M0,054 x 4 H,O [g/dm”] 0,5 1,0

Amax [NM] 700 700
Sirina kivete [mm] 10 10
Volumen otopine [cm’] 50 50
Vrijeme razvijanja [min] 10 10

0,0008; 0,001; 0,0016 i 0,0020
mmol/cm?).

Priprava sustava za
spektrometrijsko odredivanje
fosfata s amonijevim
molibdatom tetrahidratom

U odmjernu tikvicu od 50 mL do-
daje se odredeni volumen stan-
dardne otopine (50 ppm otopine
P-PO,*) i uz snazno mijeSanje pos-
lije svakog dodavanja reagensa.
Sastav otopina prikazan je u tab 4.

2.2.3. Priprava uzoraka
deterdzenata za analizu

fosfata

Izvagani uzorak deterdzenta
(0,1000 g) navlazi se sa konc.
H,SO, i zagrije na plameniku.
Otopina za vrijeme zagrijavanja
pocrni. Zatim se dodaje H,O, (w =
0,30) do potpunog obezbojenja
otopine. Spaljuje se do suhoga i po
prestanku vrenja pojave se pare SO.
Isparni ostatak se otopi u 100 cm?
vode. U 1 cm?® otopine se doda 2 cm?
amonijevog molibdata tetrahidrata
i 10 kapi kositrovog (II) klorida i
dopuni do 50 cm?. Zatim se mjeri
apsorpcija pri 700 nm na spektro-
fotometru (NF-nefiltrirani uzorak).
Ostatak otopine od 100 cm® profil-
trira se kroz filtarski papir (bijelu
vrpeu). Od tih 100 cm?® pipetira se 1
cm® otopine u tikvicu od 50 cm? i
doda 2 cm® amonijevog molibdata
tetrahidrata, 10 kapi kositrovog (II)
klorida dihidrata i dopuni do oznake
destiliranom vodom. Pri valnoj
duljini od 700 nm mjeri se apsorpci-
ja (F-filtrirani uzorak).

2.2.4. Priprava otpadne vode
nakon procesa pranja

Otpadna voda nakon procesa pranja
sadrzi sve tvari prisutne u de-
terdzentima, ostale necistoce organ-
skog ili anorganskog podrijetla s
opranog tekstilnog materijala, ot-
padna vlakna. Prije analize potreb-
no je ukloniti prisutne organske spo-
jeve iprovesti hidrolizu polifosfata
u o-fosfate. Voda se ispari na vode-
noj kupelji, a isparni ostatak se
razgradi uz dodatak H,SO, konc. i
H,0,. Volumen uzorka vode ekspe-
rimentalno se odredi, da bi se dobi-
lo odgovarajuce koncentracijsko
podruéje za fosfate (donja granica
kvantifikacije).

3. Rezultati i rasprava

Za kvantitativno odredivanje fosfa-
ta uuzorcima deterdzenata koriste-
na je spektrofotometrijska metoda
uz reagens amonijev molibdat tet-
rahidrat koji s fosfatom iz otopine
tvori modro obojenje koje maksi-
malno apsorbira kod 700 nm. Me-
toda odredivanja fosfata s amoni-
jevim molibdatom tetrahidratom je
vec¢ opisana u literaturi, a ujedno je
i standardna metoda odredivanja
fosfata u vodama. S obzirom na
slozeni sastav deterdzenata i speci-
fi¢nost otpadnih voda iz praonica,
metodu je bilo potrebno modificirati
i ukazati na najce$ée smetnje koje
mogu utjecati na dobivanje to¢nih
rezultata. Provedena su ispitivanja
koja ukljuéuju odredivanje opti-
malne koncentracije amonijevog
molibdata tetrahidrata, optimalne
koncentracije kositrovog (II) klori-
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da, utjecaj vremena na razvijanje
molibdenskog plavila te utjecaj
EDTA na maksimum apsorpcije
molibdenskog plavila. Eksperimen-
talno je odredena optimalna kon-
centracija (NH,);Mo0,0,, x4 H,0 za
odredeno koncentracijsko podrucje
fosfata.

Na sl.2 prikazan je utjecaj koncen-
tracije amonijevog molibdata na
maksimum apsorpcije. Porastom
koncentracije (NH,);Mo,0,, x 4
H,O a uz stalnu koncentraciju P-
PO, (1 pg/cm?) i SnCl, (0,25 mg/
cm?®) dolazi do zna¢ajnog smanjenja
apsorpcijskog maksimuma ¢ime se
ujedno smanjuje i osjetljivost me-
tode. Stoga je za daljnja ispitivanja
koncentracija (NH,){Mo,0,, x 4
H,0 iznosila 0,5 pg/cm? za koncen-
tracije P-PO,* do 1 mg/cm’.

Zakoncentracije fosfataod 1 -5 ug/
cm’koncentracija molibdata od 0,5
ug/cm?® nije dovoljna za stvaranje
molibdenskog plavila pa je u tom
slu¢aju koncentracija molibdata
udvostrucena tj. iznosila je 1,0 pg/
cm?, tab.4. Ispitivanja su nadalje
bila usmjerena na pronalazenje op-
timalne koncentracije sredstva za
redukciju (SnCl,). Promjenom kon-
centracije kositrovog (1) klorida uz
stalnu koncentraciju P-PO,*(1 pg/
cm?) i amonijevog molibdata tetra-
hidrata (0,50 mg/cm?) odredena je
optimalna koncentracija kositrovog
(IT) klorida za odredivanje fosfatau
otpadnim vodama i deterdZentima.

S povecanjem koncentracije SnCl,
dolazi do povecanja apsorpcijskog
maksimuma, sl.3. Daljnjim poveca-
njem koncentracije tj. do koncentra-
cije od 0,375 SnCl, mg/cm? apsor-
pcijski maksimum vise nije izraZen
kao pri nizim koncentracijama, dok
se pri jo§ ve¢im koncentracijama
gotovo potpuno izgubio. Otopine s
vecim koncentracijama SnCl, posta-
juzamucene Sto onemogucava dalj-
nje spektrometrijsko odredivanje.

Na temelju toga, zakljucuje se da
optimalna koncentracija SnCl, iz-
nosi 0,25 mg/cm’i ta je koncentra-
cija SnCl, koriStena za sva daljnja
mjerenja.

Apsorpcija slijepe probe mijenja se
stajanjem otopine, sl.4, Sto ukazuje
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na nestabilnost otopine SnCl,, §to se
vidi i u promjeni boje otopine koja
iz svjetlozute boje prelazi u
narancastu.

Intenzitet obojenja molibdenskog
plavila ovisi o i vriemenu razvijanja
obojenja. Kako bi se odredilo opti-
malno vrijeme razvijanja, mjerena
je apsorpcija pri 700 nm tijekom 30
min. Apsorpcija stalno raste tijekom
vremena, ali nakon 12 min dolazi do
znacajnijeg zamucéenja otopine pa
se sva mjerenja moraju odrediti 10
min nakon priprave sustava za mje-
renje. Brzina razvijanja obojenja i
njen intenzitet ovisni su, osim o
vremenu razvijanja, i o temperaturi
uzorka. Svako povecanje tempera-
ture za 1°C uzrokuje 1% jaci inten-
zitet boje. Zbog toga standardne
otopine i uzorci moraju biti u tem-
peraturnom podrucjuod £2 °C [18].

Ispitan je i utjecaj porasta koncen-
tracije EDTA na maksimum apsor-
pcije molibdenskog plavila uz ne-
promijenjenu koncentraciju fosfata
(1 ppm). Rezultati ispitivanja prika-
zani sunasl.5. S porastom koncen-
tracije EDTA dolazi do znacajnog
smanjenja apsorpcijskog maksimu-
ma, njegovog pomaka prema ve¢im
valnim duljinama, pa ¢ak i do blage
deformacije karakteristicne apsor-
pcijske krivulje molibdenskog
plavila. Koncentracije EDTA <
0,0002 M ne pokazuju interferen-
cije pri odredivanju fosfata.

Optimalni uvjeti za spektrometrij-
sko odredivanje fosfata s amoni-
jevim molibdatom tetrahidratom
prikazani su u tab.4.

Nakon odredivanja optimalnih
uvjeta, izraden je bazdarni dijag-
ram. Svaka otopina pripremljena je
tri puta, a mjerenje apsorbancije
svake otopine ponovljeno je takoder
tri puta (n=9). Bazdarni dijagrami,
za ispitivano koncentracijsko pod-
rucje, prikazani na sl.6 i 7 pokazu-
ju linearnu ovisnost apsorbancije o
koncentraciji fosfata za navedena
koncentracijska podrucja. Zbog
Sirokog koncentracijskog podrucja
fosfatau realnim uzorcima, pri izra-
di bazdarnog dijagrama koriStena su
dva koncentracijska podrucja: za

09
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07 1
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034

02 T T T T
0 0,0005 0,001 0,0015 0,002 0,0025
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S1.5  Utjecaj EDTA na maksimum apsorpcije molibdenskog plavila, uz konstant-
nu koncentraciju fosfata (1 ppm)
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S1.6 Bazdarni dijagram za spektrofotometrijsko odredivanje fosfata s amoni-
jevim molibdatom tetrahidratom (0 — 1,0 ppm)

304 Y=031221+083112x
R?=0,9978
2,54

2,01

A 15

0,51

0’0 v 1 v T v 1 v T
0 1 2 3 4 5
v (P-PO,) / ppm
S1.7 Bazdarni dijagram za spektrofotometrijsko odredivanje fosfata s amoni-
jevim molibdatom tetrahidratom (7,0 — 5,0 ppm)
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nize koncentracije P-PO,0d 0—1,0
ppm te za vece koncentracije od 1,0
— 5,0 ppm. Koncentracija amoni-
jevog molibdata prilagodena je za
oba koncentracijska podrudja,
odnosno, za veée koncentracije fos-
fata potrebna je veca koncentracija
amonijevog molibdata. Uslijed toga
dolazi do odstupanja vrijednosti
apsorbancije za koncentraciju od 1
ppm P-PO, u ova dva koncentracij-
ska podrug¢ja. Koristenje veée kon-
centracije amonijevog molibdata za
oba koncentracijska podrucja nije
povoljno jer se pove¢anjem koncen-
tracije amonijevog molibdata sma-
njuje osjetljivost metode, sl.2, $to je
nepozeljno, osobito kada se odredu-
ju nize koncentracije.

Buduci da je metoda modificirana,
potrebno je provesti postupak vali-
dacije, odnosno utvrditi je li ovako
modificirana metoda prikladna za
odredivanje fosfata u deter-
dzentima. Postupkom validacije
metode odredene su neke izvedbene
znacajke metode: tocnost, pre-
ciznost, linearnost, stabilnost otopi-
na (SnCl,), utjecaj interferencija
(EDTA) te donja granica doka-
zivanja (LOD) i donja granica kvan-
tifikacije (LOQ). Rezultati su prika-
zani u tab.5-7.

To¢nost i preciznost su odredeni
mjerenjem koncentracije fosfora
standardnih otopina za navedena
koncentracijska podruc¢ja. To¢nost
je odredena kao postotno iskoriste-
nje standardnih otopina u odnosu na
pravu vrijednost i pokazuje da je
stupanj podudaranja prosjeka mje-
renih vrijednosti (rezultata ispiti-
vanja) s pravom vrijednosc¢u dobar.
Preciznost je odredena kao stan-
dardno odstupanje svih mjerenja za
svaku pojedina¢nu koncentraciju i
takoder ukazuje da je preciznost
rezultata dobra.

Karakteristike metode prikazane su
utab.7. Donja granica dokazivanja
(LOD) i donja granica kvantifika-
cije (LOQ) izracunati su kao tros-
truka odnosno deseterostruka vri-
jednost standardnog odstupanja za
9 mjerenja slijepe probe, podi-
jeljeno s vrijednosc¢u nagiba pravca.

Tab.5 To¢nost i preciznost spektrometrijske metode za odredivanje fosfata (0,05
- 1,0 ppm P-PO,)

Prava
vrijednost | 0,05 ppm | 0,10 ppm | 0,30 ppm | 0,50 ppm | 1,00 ppm
P-PO, P-PO, P-PO, P-PO, P-PO,

n=9
Srednja
vrijednost 0,0417 0,1040 0,3182 0,5252 0,9822
(mg P-PO;>/ dm;)
Standardno
odstupanje 0,0062 0,0051 0,0098 0,0118 0,0095
(mg P-PO;>/ dm;)
Relativno
standardno 0,1477 0,0056 0,0309 0,022 0,0097
odstupanje
Iskoristenje (%) 97,0 104,0 106,07 105,04 98,22

Tab.6 To¢nost i preciznost spektrometrijske metode za odredivanje fosfata (1,0 —
5,0 ppm P-PO,*)

Prava
vrijednost| 1,00 ppm | 1,50 ppm | 2,00 ppm | 3,00 ppm | 5,00 ppm
P-PO,” | P-PO,” | P-PO,” | P-PO,” | P-PO,”
n=9
Srednja
ijjednost
vrieanost 0.8901 | 1,5499 20276 | 3,1046 | 43321
(mg P-PO,™/
dm?)
Standardno
odstupanje
i 0,0205 0,0189 0,0606 0,0787 0,0400
(mg P-PO,™/
dm’)
Relativno
standardno 0,0230 0,0122 0,0300 0,0253 0,0092
odstupanje
Iskoristenje (%) 89,01 103,32 101,38 103,49 86,64
Tab.7 Karakteristike metode
Nagib pravca 0,8920
Syix 0,0089
LOD (mg P-PO,”/ dm;) 0,030
LOQ (mg P-PO,”/ dmj) 0,099
Koeficijent varijacije (%) 2,2

Koeficijent varijacije, odnosno rela-
tivno standardno odstupanje, dobi-
ven je trostrukim mjerenjem stand-
ardne otopine ¢ija se koncentracija
nalazi na sredini bazdarnog pravca
1iznosi 2,2%. Ponovljivost rezultata

se kre¢e od 0,5 do 3% §to je u sta-
tisticki prihvatljivim granicama.

Nadalje su odredeni uvjeti za
spektrometrijsko odredivanje fosfa-
ta s amonijevim molibdatom tetra-
hidratom u praskastim deter-
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dZentima, prethodno modificira-
nom 1 validiranom metodom.

Prvo se nastojalo utvrditi je li mo-
guce odredivanje fosfata direktno iz
otopine deterdZenta, iako je poznato
da je u sastavu deterdzenata fosfor
prisutan u obliku natrijevog trifos-
fata i da je za odredivanje ukupnog
fosfora potrebno provesti postupak
hidrolize. Svaka otopina za mjere-
nje priredena je tri puta. U tab.8 pri-
kazane su vrijednosti apsorbancija
pojedinih mjerenja za nefiltrirane
(NF) i filtrirane (F) otopine
deterdzenta. UocCava se da ne pos-
toji znacajna razlika u intenzitetu
apsorbancije, kako unutar pojedine
skupine mjerenja (filtrirana i nefil-
trirana otopina) tako i usporedbom
svih krivulja apsorpcije odn. mak-
simalnih vrijednosti apsorbancije
mjerenih pri 700 nm. Rezultati is-
pitivanja prikazani su u tab.8.

Izmjerena koli¢ina fosfata znatno se
razlikuje od stvarne vrijednosti §to
se vidi po iskoriStenju od oko samo
11%. Stoga ovaj nacin odredivanja
fosfata direktno iz otopine
deterdzenta nije povoljan. Navede-
no se primjenjuje i na otpadne vode
praonica kada je prije odredivanja
potrebno provesti hidrolizu polifos-
fata s kiselinom ¢ime tripolifosfati
prelaze u o-fosfate koji se zatim,
prethodno optimiranom metodom,
odreduju kao ukupni sadrzaj o-fos-
fata.

S obzirom na visok sadrzaj fosfata
u ispitivanom uzorku, tab.2, mog-
la bi se koristiti i gravimetrijska me-
toda, gdje se fosfat talozi u obliku
tesko topljivog MgNH,PO, x 6H,0,
avaze kao Mg,P,0,. Zbog vrlo dug-
otrajnog 1 sloZzenog postupka
odredivanja (s ve¢im brojem kora-
ka analize proporcionalno raste i
pogreska cjelokupnog postupka
odredivanja) te veéeg utroska kemi-
kalija, ova metoda se preporucuje
jedino onda kada vec¢ postoji
iskustvo analiticara u navedenoj
metodi te kada je potrebna vrlo ve-
lika to¢nost rezultata.

Najbolji rezultati analize dobiveni
su mokrim spaljivanjem u ot-
vorenom sustavu uz dodatak kon-

Tab.8 Vrijednosti apsorbancija za fi

Itrirane i nefiltrirane uzorke otopine

deterdzenata
: P-PO .
Uzorak (};1';‘;‘:) A v g;:n?) ! Eppm)4) Isko(r;:);enje
prava vrijednost
NF 1 0,28 0,25 1131
NF 2 0,28 0,25 1131
NF 3 0,29 0,26 11,76
F1 700 020 | 026 2.21 11,76
k2 0,29 0,26 11,76
E3 0,29 0,26 11,76

centrirane sulfatne kiseline i vodi-
kovog peroksida. Otopina nakon ra-
zaranja mora biti potpuno bistraine
smije zaostati dodano oksidacijsko
sredstvo, jer ¢e oksidirati reagens
Sto dovodi do pogresnih rezultata
analize (isparavanje oksidativnog
sredstva). Nakon tako pripremlje-
nog uzorka deterdZenta, odreduju se
fosfati optimiranom i ve¢ opisanom
metodom s amonijevim molibda-
tom. Nema znacajnijih odstupanjau
rezultatima izmedu filtriranih i ne-
filtriranih otopina.

U tab.9 prikazani su rezultati analize
fosfata u deterdZzentima nakon pos-
tupka mokrog spaljivanja. Prema
vrlo dobrom iskoristenju vidi se da
je ova metoda priprave uzorka za-
dovoljavajuc¢a. UtroSak kemikalija
je najmanji kao i vrijeme potrebno
za ras¢injavanje (8 — 10 min).

Navedene ¢injenice pokazuju da se
prednost treba dati postupku mok-
rog spaljivanja. Ovim na¢inom uk-
lanja se i EDTA (razori se kod povi-
Sene temperature) koja interferira
pri odredivanju fosfata, a iskoriste-
nje je najbolje u odnosu na druge
metode. Takoder se uklanjaju sve

organske komponente deterdzenta
koje takoder mogu imati utjecaj na
spektrometrijsko odredivanje fosfa-
ta s amonijevim molibdatom tetra-
hidratom. Nema znacajne razlike u
rezultatima dobivenim za filtrirane
i nefiltrirane uzorke pa postupak
filtracije nije potrebno provoditi. To
ujedno i skracuje vrijeme analize.

Deterdzenti su vrlo sloZzene smjese
razlicitih tvari koje pojedinacno
utjecu na odredivanje fosfata. Si-
likati koji se redovito nalaze u sas-
tavu deterdZenta takoder reagiraju
s amonijevim molibdatom tetrahid-
ratom i mogu praviti velike smetnje
kako u analitickom odredivanju
tako i toksikoloski [22]. Primi-
jeceno je da je za razvoj obojenja
silikomolibdenskog plavila potreb-
no duze vrijeme reakcije nego za
stvaranje fosfomolibdenskog plavi-
la. Stoga je neophodno mjerenje
apsorbancije u to¢no odredenom
vremenu (10 min). Utjecaj silikata
se naroc¢ito uocava kada se odredu-
je ukupan sadrzaj fosfora, ukljucu-
juéi i organski fosfor. Stvarna kon-
centracija ukupnog fosfora moze
znatno odstupati od izmjerene vri-

Tab.9 Rezultati analize fosfata u deterdzentima nakon postupka mokrog razara-

nja (H,SO,konc.+H,0,)
] v (P-PO,) N
Uzorak (7;1";;‘) A v EP 20)4) teoretski Isko(r;/s ;6[1_]6
(]
PP (ppm)
1-NF 1,05 1,11 100,0
2-NF 1,08 1,15 103,6
3-NF 1,07 1,13 101,8
1-F 700 1,09 1,16 111 104,5
2-F 1,09 1,16 104.5
3-F 1,15 1,22 110,0
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jednosti ukoliko se ne provede ko-
rekcija zbog prisutnosti silikata
[21]. Ta korekcija ukljucuje, osim
poznatog sadrzaja silicija, i tempe-
raturu i pH vrijednost otopine. Si-
likati se neée ukloniti postupkom
mokrog spaljivanja s H,SO,+ H,0,
vec zaostaju u mineralnom ostatku.
Stoga se pretpostavlja da je od tuda
imala pozitivna pogreska u iskoris-
tenju, tab.9. Ali pod uvjetima
mokrog spaljivanja, u jako kiselim
otopinama, silikati polimeriziraju i
pretpostavlja se da u takvom obliku
nece reagirati sa molibdatom [23].
U daljnjim ¢ée se istrazivanjima nas-
tojati metodom ionske kromatogra-
fije separirati i odrediti ionske vrste
fosfora koje nastaju tijekom razla-
ganja deterdZenata kao i sve ostale
anione (i organske i anorganske), a
time i interferirajucée silikate i nji-
hov utjecaj na dobiveni rezultat.

4. Zakljucak

U ovom radu odredeni su optimal-
ni uvjeti za spektrofotometrijsko
odredivanje fosfata s amonijevim
molibdatom tetrahidratom u pras-
kastim deterdzentima i otpadnim
vodama praonica. Optimiran je
analiticki postupak i definirana kon-
centracija redukcijskog sredstva
(SnCl,) s obzirom na koncentracij-
sko podruéje fosfata, odreden
utjecaj EDTA, utjecaj temperature
i vremena stajanja otopine na obo-
jenje molibdenskog plavila. Do-
biveni rezultati ukazuju na linearnu
ovisnost koncentracije i apsorban-
cije za to¢no definirano koncentra-
cijsko podrucje fosfata. Ta se meto-
da pokazala dobrom i za odrediva-
nje fosfata u deterdZzentima i otpad-
nim vodama uz prethodnu obradu
deterdzenta i njegovo prevodenje u
otopinu. Istrazivanja su pokazala da
je najpogodniji naéin priprave
deterdzenta onaj uz mokro spa-
ljivanje sa H,SO, konc. i H,0, te
isparavanjem oksidacijskog sred-
stva do suha. Ovim na¢inom uklanja
se i EDTA koja ima znacajan utjecaj
na odredivanje fosfata, a iskoriSte-
nje je najbolje u odnosu na druge is-
pitivane metode. Utrosak kemika-

lija je najmanji, kao i vrijeme
potrebno za raséinjavanje (8 — 10
min), §to ujedno smanjuje i trosko-
ve analize. Isparni ostatak otapa se
u vodi, a zaostali talog od najvjero-
jatnije prisutnih polimeriziranih si-
likata ¢ini pozitivnu pogresku pri
odredivanju fosfata. Mjerenjem
apsorbancije uvijek u toc¢no
odredeno vrijeme nakon dodatka
reagensa (10 min), moguce je djelo-
mic¢no smanjiti utjecaj silikata zbog
duljeg vremena reakcije nastajanja
silikomolibdenskog plavila. Zbog
navedenih smetnji pri odredivanju
fosfata, ukazala se potreba daljnjeg
istrazivanja gdje ¢e se nastojati de-
taljno ispitati utjecaj silikata koji su
uvijek prisutni u deterdZentima.
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SUMMARY

Optimization of the Analytical Method for Determining
Phosphates in Detergents and Laundry Effluents

B. Vojnovié, Lj. Boki¢, M. Kozina, A. Kozina

Phosphate presence in natural water bodies may have a destructive effect on
water ecology due to an excessive growth of plants. Detergents together with
fertilizers are one of the greatest sources of phosphates as pollutants. The paper
shows optimum conditions for a spectrophotometric determination of phos-
phates in detergents and effluents of laundries with the reagent ammonium
molybdate tetrahydrate. In view of a large range of phosphate concentration
in given specimens and a noticeable influence of the stock solution on the
determination, it was necessary to modify the whole measuring method and
carry out the validation procedure of the method. The characteristics of the
method were determined (linearity, accuracy and precision, limit of detec-
tion and limit of quantification). The EDTA quantity, which causes distur-
bances in the spectrophotometric determination of phosphates using the met-
hod of molybdenum laundry bluing, was determined. Several methods for
the preparation of a sample of powder detergent for the spectrometric deter-
mination of phosphates were studied: direct determination of phosphates from
the detergent solution, determination of phosphates after the hydrolysis of
sodium triphosphate with acides and determination of phosphates after oxi-
dative degradation with H,SO, and H,0O,. A detergent of a well known com-
position (ECE Color Fastness Test Detergent 77) was used as standard deter-
gent.

Key words: phosphates, spectrophotometry, validation, detergents, effluents
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Optimierung der analytischen Methode zur Bestimmung
der Phosphate in Waschmitteln und Wiischerei-Abwissern

Die Phosphat-Anwesenheit in natiirlichen Gewéssern kann eine zerstorende
Wirkung auf die Wasserdkologie wegen eines iiberméfigen Wachstums von
Pflanzen haben. Waschmittel, zusammen mit Diingern, sind eine der grofB3ten
Quellen von Phosphaten als Schadstoffe. Der Artikel zeigt optimale Bedin-
gungen fiir eine spektrophotometrische Bestimmung von Phosphaten in Wa-
schmitteln und Wischereiabwiéssern mit dem Reagens Ammonium-Molyb-
dat-Tetrahydrat. Im Hinblick auf einen gro3en Bereich der Phosphat-Konzen-
trationen in gegebenen Mustern und den betrédchtlichen Einfluss des Stam-
mansatzes auf die Bestimmung, war es notwendig die ganze Messmethode
zu modifizieren und das Validationsverfahren der Methode auszufiihren. Die
Eigenschaften der Methode (Linearitit, Genauigkeit und Prizision, Nach-
weisgrenze und Quantifizierungsgrenze) wurden bestimmt. Auch die Menge
des EDTA, welche bei der spektrophotometrischen Bestimmung von Phos-
phaten mittels der Methode der Molybdan-Waischerei-Blauung Stérungen
verursacht, wurde bestimmt. Mehrere Methoden der Vorbereitung einer Probe
des Pulverwaschmittels flir die spektrometrische Bestimmung von Phosphaten
wurden untersucht: direkte Bestimmung von Phosphaten aus der Waschmit-
tellosung, Bestimmung von Phosphaten nach der Hydrolyse von Natrium-
Triphosphate mit Sduren und Bestimmung von Phosphaten nach oxydativem
Abbau mit H,SO, und H,O,. Ein Waschmittel mit einer weithin bekannten
Zusammensetzung (ECE Color Fastness Test Detergent 77) wurde als ein
Standardwaschmittel verwendet.



