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TECNICA ANALITICA PARA LA DETERMINACION DE FOSFATO 
1. PRINCIPIO DEL METODO

La determinación de fósforo incluye dos pasos principales, conversión de las diferentes formas de fósforo a ortofosfato disuelto y detección colorimétrica. El presente instructivo incluye el método de digestión con persulfato y la determinación colorimétrica, en la cual el ortofosfato reacciona con molibdato de amonio y tartrato antimonílico bajo condiciones ácidas para formar el ácido heteropoliácido fosfomolíbdico que en presencia de ácido ascórbico se reduce a azul de molibdeno.

2. APARATOS Y EQUIPOS

2.1  
Plancha calefactora de superficie de 30 x 50 cm. es adecuada.

2.2 Elementos de seguridad (gafas, guantes).

2.3 Campana de extracción.

2.4 Espectrofotómetro para ser usado a 890 nm.

2.5 Material de vidrio convencional.

· Contaminación por fosfato es común debido a la absorción en la superficie del vidrio. Evitar el uso de detergentes que contienen fosfato. Lavar todo el material de vidrio con ácido clorhídrico (HCl) diluido, caliente y enjuague bien con agua reactiva. Preferentemente, reservar material de vidrio sólo para determinación de fósforo.

3. REACTIVOS Y SOLUCIONES

3.1 Hidróxido de sodio 1N: disolver 40 g de NaOH en agua reactiva y diluir a 1 L.

3.2 Acido sulfúrico al 30 %v/v: añadir cuidadosamente 300 mL de ácido sulfúrico (95-97 %, d: 1,848 g/mL a aproximadamente 600 mL de agua mili-Q, enfriar y diluir a 1 L con agua mili-Q.

3.3 Solución patrón de fósforo 50 mg/L: disolver 219,5 mg de KH2PO4  anhidro y diluir a 1 L.

3.4 Solución indicadora de fenolftaleína: disolver 5 g de sal disódica de fenolftaleína en agua mezclada con etanol, y diluir a 1 L.

3.5 Ácido sulfúrico 5 N: diluir 70 mL de ácido sulfúrico concentrado a 500 mL con agua mili-Q.

3.6 Solución de tartrato antimonílico potásico: disolver 1,3715 g de K (SbO) C4H4O6 x 1/2 H2O en 400 mL de agua mili-Q en un matraz de 500 mL y diluir a volumen. Conservar en frasco con tapón de vidrio.

3.7 Solución de molibdato de amonio: disolver 20 g de (NH4)6Mo7O24 x 4H2O en 500 mL de agua mili-Q. Conservar en frasco con tapón de vidrio.

3.8 Ácido ascórbico 0,01 M: disolver 1,76 g de ácido ascórbico en 100 mL de agua mili-Q. La solución es estable durante una semana a 4°C.

3.9 Reactivo combinado: para 100 mL de reactivo combinado mezclar: 50 mL de ácido sulfúrico 5N, 5 mL de solución de potasio antimonil tartrato, 15 mL de solución de molibdato de amonio y 30 mL de solución de ácido ascórbico. Mezclar tras la adición de cada reactivo. Dejar que todos los reactivos alcancen la temperatura ambiente antes de mezclarlos y seguir el orden citado. Si apareciera turbidez en el reactivo combinado, agitar y dejar reposar unos minutos hasta que desaparezca. El reactivo es estable durante 4 h.

4. PROCEDIMIENTO

4.1
Desarrollo de color en la muestra: tomar 5 mL de muestra a un tubo y añadir 1 gota de indicador de fenolftaleína. Si aparece un color rojo, adicionar H2SO4 5N gota a gota, hasta que empiece a desaparecer. Añádanse 0.8 ml de reactivo combinado y mézclese bien. Preparación de la curva de calibración.
4.2
Preparar una curva de calibración entre 0 y 1 ppm de P-PO4-3 usando diferentes volúmenes de una solución intermedia de un estándar de 10 ppm de fósforo y proceder como en 4.1. 
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Figura 1. Ejemplo de curva de calibrado para P-PO4-3
5. CALCULOS Y RESULTADOS
De la curva de calibración, leer la concentración de fósforo correspondiente a la medida de absorbancia de la muestra obtenida en 4.1.
6. INTERFERENCIAS

Los arseniatos reaccionan con el reactivo de molibdato y producen un color similar al formado con el fosfato. Concentraciones de arsenito tan bajos como 0,1 mg As/L interfieren en la determinación de fosfato. El cromo hexavalente y NO2- interfieren y dan resultados un 3 % más bajos cuando se presentan en concentraciones de 1 mg/L y del 10 al 15 % más bajos cuando se presentan en concentraciones de 10 mg/L. Sulfuros (Na2S) y silicatos no interfieren a concentraciones de 1 y 10 mg/L.

Casos Especiales:

Con aguas turbias o muy coloreadas, preparar un blanco con la muestra adicionándole todos los reactivos, excepto el ácido ascórbico y el tartrato antimonílico potásico.
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