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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 vypracována titrační metoda na stanovení fosforečnanů. Titruje se 
odměrným roztokem P b 2 + a sleduje se závislost hloubky zářezu Pb od 
množství přidaného odměrného činidla. 

Ausser dem natürlichen Phosphor können Lebensmittel auch eine gewisse 
Menge dieses Elementes enthalten, das in verschiedenen Verbindungen als 
Zugabe zu den Lebensmitteln dient. Die Phosphorverbindungen können in 
Lebensmitteln auch als Insektizide oder Detergenten vorliegen [1]. Orthopho-
sphate und die kettenförmigen 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. 

Für die Hygieniker und Nahrungen" it telanalytiker ist es sehr wichtig diese 
Verbindungen in Lebensmitteln zu bestimmen [3]. 

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

Experimenteller Teil 

In einen 100 ml Messkolben gibt man eine genau bekannte Menge der 0,2 м Dinatrium-
phosphatlösung, hierauf setzt man 50 ml Wasser und 1 ml 98 % Essigsäure zu. Durch 
Zusatz von 10 % Natriumhydroxydlösung stellt man den pH Wert auf 5,2 ein; dann 
gibt man 5 ml 1 % Gelatinelösung zu und füllt mit Wasser bis zur Marke. 10 ml dieser 
Lösung gibt man in ein kleines Becherglas und titriert mit einer Masslösung von 0,03 м 
Bleiazetat. Nach jeder Zugabe durchmischt man die Lösung, wartet eine Minute ab, bis 
sich der Niederschlag abgesetzt hat und liest die Bleieinschnittstiefe auf dem kathodischen 
Teil der Kurve áJE/át = i^E) mit Hilfe der verschiebbaren Achse ab. Dieser Wert wird 
dann in einen Graf gegftn Zugaben von Bleiazetatlösung eingetragen und aus der so ent­
standenen Titrationskurve der Titrationsverbrauch ermittelt (Abb. 1). 

1 ml 0,03 M Bleiazetatlösung entspricht 0,61 mg% Phosphor nach der folgenden 
Gleichung: 

3Pb(CH3COO)2 + 2Na2HP04 = Pb3(P04)2 + 2CH3COOH + 4CH3COONa 

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

I n A b b . 2 zeigt m a n zwei Oszil logramme. D a s ers te Oszil logramm zeigt die K u r v e der 
t i t r i e r t en Lösung a m Anfang der T i t r a t ion u n d das zweite be im Uberschuss von Blei . 

So ist es möglich Mengen v o n e twa 1 m g % ' Phosphorgeha l t m i t einer Genauigkei t 
von ± 1 % zu bes t immen . Die Anwesenhei t de r Ca2+ u n d C l - - I o n e n s tö r t die Bes t im­
m u n g nicht . Einfluss der a n d e r e n Ionen auf die oszil lopolarographische K u r v e wurde 

n ich t un te r such t , da sie ausserhalb der 
Calcium- u n d Chloridionen in Lebens­
mi t t e ln nu r in geringer Menge v o r h a n d e n 
sind. Zum Schluss k a n n be ton t werden, 
dass auf die B e s t i m m u n g des Dina t r ium-
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Abb. 1. Verlauf der T i t r a t i o n des 
D i n a t r i u m p h o s p h a t e s m i t Bleiazeta t lösung. 

A b b . 2. dE/dt = fitE7)-Kurve von P b 2 + wäh­
rend der T i t r a t ion einer Phospha t lösung : 

a) vor; b) nach d e m Äquiva lenzpunk t . 

p h o s p h a t der r icht ige p H - W e r t e inen wesent l ichen Einfluss h a t . Die Verände rung des 
p H - W e r t e s u m ± 1 vergrösser t den Feh le r der B e s t i m m u n g u m m e h r als 10 % . 

Die beschr iebene Methode w u r d e zur B e s t i m m u n g von Phosphor in Lebensmi t t e ln 
angewendet : 

Get rocknetes , zerkleiner tes Pf lanzenmater ia l in der Menge von 5—10 g wird d u r c h 
4—6 s tundenlanges E r h i t z e n auf 550 °C v e r b r a n n t u n d n a c h der Zugabe v o n konzen t r . 
H N 0 3 nocheinmal ve rasch t . H ie rau f wi rd die Pflanzenasche mi t 1 ml 98 % Essigsäure 
ve r se t z t u n d in einen Messkolben übe r t r agen . Nachhe r wi rd 50 m l Wasser zugegeben u n d 
m i t 10 % N a t r i u m h y d r o x y d l ö s u n g der p H - W e r t auf 5,2 eingestel l t . 

Die T i t r a t ion wi rd d a n n wie bei der e r w ä h n t e n D i n a t r i u m p h o s p h a t b e s t i m m u n g durch­
geführt . Einige Ergebnisse b r ing t Tabel le 1. 

T a b e l l e 1 

Phosphorgeha l t in einigen Lebensmi t te ln in m g % 

Lebensmittel 

Schwadengrütze 

Haferflocken 

Reis 

Weizenmehl 

Feuchtigkeit in % 

12,7 

9 

10 

12 

Phosphor in mg%* 
š 

51,0 

180,1 

41,7 

96,7 

* E s wurde auf 100 g ge t rockne te r Masse be rechne t . 
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Aus den durchgeführten Experimenten geht hervor, dass die oszillopolarographische 
Titration der Phosphate bei Phosphorbestimmungen in Lebensmitteln angewendet werden 
kann. 

Ich danke Herrn Dr. R. Kalvoda für die Zusammenarbeit bei der Durchführung der 
Versuche. 

Zusammenfassung 

Es wurde eine Methode der oszillopolarographischen Titration der Phosphate, 
die auf der Titration des Dinatriumphosphates mit einer Masslösung von 0,03 м 
Bleiazetat beruht, ausgearbeitet. Genauigkeit der Bestimmung beträgt ±1 % 
bei Mengen von rund 1 mg% Phosphorgehalt. 

ОСЦИЛЛОПОЛЯРОГРАФИЧЕСКОЕ ТИТРОВАНИЕ ФОСФАТОВ 

ЭДМУНД ш и ш к о 

Полярографический институт Чехословацкой академии наук в Праге 

Государственный институт гигиены в Варшаве 

Был разработан объемно-аналитический метод определения фосфатов. Титрование 
производится рабочим раствором Р Ь 2 + и наблюдается зависимость глубины зубца РЬ 
от количества добавленного реактива. 
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