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OSZILLOPOLAROGRAPHISCHE TITRATION DER PHOSPHATE

EDMUND SZYSZKO

Polarographisches Institut an der Tschechoslowakischen Akademie der Wissenschaften
in Praha und Staatliches Institut der Hygiene in Warszawa

Byla vypracovéna titraéni metoda na stanoveni fosforeénant. Titruje se
odmérnym roztokem Pb?+ a sleduje se zdvislost hloubky zdfezu Pb od
mnozstvi pridaného odmérného ¢inidla.

Ausser dem natiirlichen Phosphor kénnen Lebensmittel auch eine gewisse
Menge dieses Elementes enthalten, das in verschiedenen Verbindungen als
Zugabe zu den Lebensmitteln dient. Die Phosphorverbindungen kénnen in
Lebensmitteln auch als Insektizide oder Detergenten vorliegen [1]. Orthopho-
sphate und die kettenférmigen Polyphosphate, wie zum Beispiel Graham’-
sches Salz und Kurrol’sches Salz werden sehr oft als Zugabe zu Lebensmitteln
angewendet [2] um die organoleptischen Eigenschaften zu verbessern.

Fiir die Hygieniker und Nahrungsr-ittelanalytiker ist es sehr wichtig diese
Verbindungen in Lebensmitteln zu bestimmen [3].

Diese Arbeit befasst sich mit der Untersuchung der Moglichkeiten der
quantitativen Bestimmung von Dinatriumphosphat. Eine direkte oszillopo-
larographische Bestimmung ist hier unmdéglich, weil das untersuchte Anion
keine Einschnitte bietet, deshalb wurde die oszillopolarographische Titration
mit einer Bleiazetatlosung angewendet.

Experimenteller Teil

In einen 100 ml Messkolben gibt man eine genau bekannte Menge der 0,2 M Dinatrium-
phosphatlésung, hierauf setzt man 50 ml Wasser und 1 ml 98 9, Essigséure zu. Durch
Zusatz von 10 9 Natriumhydroxydlosung stellt man den pH Wert auf 5,2 ein; dann
gibt man 5ml 1 9 Gelatinelésung zu und fullt mit Wasser bis zur Marke. 10 ml dieser
Lésung gibt man in ein kleines Becherglas und titriert mit einer Masslésung von 0,03 M
Bleiazetat. Nach jeder Zugabe durchmischt man die Losung, wartet eine Minute ab, bis
sich der Niederschlag abgesetzt hat und liest die Bleieinschnittstiefe auf dem kathodischen
Teil der Kurve dE/d¢ = f,(F) mit Hilfe der verschiebbaren Achse ab. Dieser Wert wird,
dann in einen Graf geg8n Zugaben von Bleiazetatlésung eingetragen und aus der so ent-
standenen Titrationskurve der Titrationsverbrauch ermittelt (Abb. 1).

1ml 0,03 m Bleiazetatlésung entspricht 0,61 mg9%, Phosphor nach der folgenden
Gleichung:

3Pb(CH,COOQ), + 2Na,HPO, = Pby(PO,), + 2CH,COOH 4- 4CH;COONa

Die Bestimmungen wurden mit dem Polaroskop P 576 mit Quecksilbertropfelektrode
ausgefiihrt, wobei die Bezugselektrode eine Graphitelektrode war.
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Ergebnisse

In Abb. 2 zeigt man zwei Oszillogramme. Das erste Oszillogramm zeigt die Kurve der
titrierten Lésung am Anfang der Titration und das zweite beim Uberschuss von Blei.
So ist es moglich Mengen von etwa 1 mg%, Phosphorgehalt mit einer Genauigkeit
von +1 9% zu bestimmen. Die Anwesenheit der Ca?+ und Cl--Ionen stért die Bestim-
mung nicht. Einfluss der anderen Ionen auf die oszillopolarographische Kurve wurde
nicht untersucht, da sie ausserhalb der

N Calcium- und Chloridionen in Lebens-
mitteln nur in geringer Menge vorhanden

MNQ“ sind. Zum Schluss kann betont werden,
dass auf die Bestimmung des Dinatrium-
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Abb. 1. Verlauf der Titration des Abb. 2. dE/dt = {,(E)-Kurve von Pb2+ wih-
Dinatriumphosphates mit Bleiazetatlosung. rend der Titration einer Phosphatlésung:
a) vor; b) nach dem Aquivalenzpunkt.

phosphat der richtige pH-Wert einen wesentlichen Einfluss hat. Die Verdnderung des
pH-Wertes um 4-1 vergrossert den Fehler der Bestimmung um mehr als 10 9%,.

Die beschriebene Methode wurde zur Bestimmung von Phosphor in Lebensmitteln
angewendet:

Getrocknetes, zerkleinertes Pflanzenmaterial in der Menge von 5—10 g wird durch
4—6 stundenlanges Erhitzen auf 550 °C verbrannt und nach der Zugabe von konzentr.
HNO, nocheinmal verascht. Hierauf wird die Pflanzenasche mit 1 ml 98 9% Essigsdure
versetzt und in einen Messkolben ubertragen. Nachher wird 50 ml Wasser zugegeben und
mit 10 9, Natriumhydroxydlésung der pH-Wert auf 5,2 eingestellt.

Die Titration wird dann wie bei der erwéhnten Dinatriumphosphatbestimmung durch-
gefiihrt. Einige Ergebnisse bringt Tabelle 1.

Tabelle 1
Phosphorgehalt in einigen Lebensmitteln in mg9,
Lebensmittel Feuchtigkeit in 9, Phosphor in mg9%*
[ ]
Schwadengriitze 12,7 51,0
Haferflocken 9 180,1
Reis 10 41,7
‘Weizenmehl 12 96,7

* Es wurde auf 100 g getrockneter Masse berechnet.
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Aus den durchgefiihrten Experimenten geht hervor, dass die oszillopolarographische
Titration der Phosphate bei Phosphorbestimmungen in Lebensmitteln angewendet werden
kann.

Ich danke Herrn Dr. R. Kalvoda fiir die Zusammenarbeit bei der Durchfithrung der
Versuche.

Zusammenfassung

Es wurde eine Methode der oszillopolarographischen Titration der Phosphate,
die auf der Titration des Dinatriumphosphates mit einer Masslosung von 0,03 m
Bleiazetat beruht, ausgearbeitet. Genauigkeit der Bestimmung betragt +1 %,
bei Mengen von rund 1 mg9%, Phosphorgehalt.

OCIMJLIOIIOJISIPOIPAOMYECHOE TUTPOBAHHME OOCDOATOB
QIOMVYHI HIINIIKO

Tostsiporpaguyucckuii maCTATYT YexocaoBamkoil akajeMu Hayk B Ilpare
TocymapcTBeHHEI MHCTUTYT TUrMeHsl B Bapmase
Do paspaboran o6peMHO-aHATHTHUECKHH MeTof ompenenenus (ocdaros. Turpopanie

npousBopuTcss pabounMm pactBopoM Pb2t u HabmiomaeTcst 3aBHCHMOCTH I.TyOHHLI 3y6ua Pb
OT KOJIMUecTBA J00aBIEHHOTO PEaKTHBA.
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