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Gyors szuperfoszfat meghatarozas
NZEKELY AKOS és KORDA TIBORNE

Orszdgos Mezdgazdasdgi Mindségvizsgdld Intdzet
Fiziko-Kémiani Osztilya, Budapest

A miult szdzad vége Ota a mitragvdzds és a miitragyagydrtds oOridsi
méretekben fejlédott. Ennck kovetkezménveképpen fejlédnie kellett a mi-
tragyagvartds ellendérzésének, — a miitragyavizsgalatoknak is. A régi csapa-
dékos mddszerek, noha pontos eredményeket adnak, a vizsgilati mintak
szamanak hatalmas novekeddse miatt kiszorulnak a gvakorlathdl.

Hatalmas irodalma van a foszforsav titrimetrikus meghatarozasanak,
Idérendben elsének ScuucaT kozol 1908-ban egy titrdlisos eljdrdst [6].
KortHOFF és munkatdrsai részletesen foglalkoztak a foszforsav titralasival
tisztdn és adalék-sok jelenlétében [2, 3]. Az ujabb szakirodalom szerint
FiscHER és KrAFT [1] elektrometrikus titraldst javasolnak. A mddszert ki-
probaltuk, meghizhaté végpontjelzéseket a titrdlasnal nem kaptunk, valészini-
leg azért, mert a lag hozzdaddsara az oldat nem marad homogén, hanem csapa-
dék valik le. A levaldst valésziniileg a szennyezd két és hdrom értéki fémek
hidroxidjai okozzak, ha nem is lathaté formdban sokszor, de az elektrometrikus
indikdlast zavarjak.

A kérdést azonban kielégité médon megoldottik, ennek cllenére leirt,
reprodukalhaté médszert nehéz taldlni, mert azok valdszinileg az egves iize-
mek , 6rzott”’ modszerei kozé tartoznak, annak ellendre, hogy a meghataro-
zasokat ,.clvileg” kozslték.

Masrészt, amint mdr a fentiekhdl is lithatd, a gvors és egvszerii szuper-
foszfat titrdlds problémdja titrdldsi végpont indikalisi probléma, és szd-
mos kiilfoldi gvar erre kiilonleges keverék indikitorokat hoz forgalomba,
mint pl. Pyrene Company Ltd, Albright & Wilson Ltd. London. — melyek
tsuzetételdt, termdszetesen, nem kozlik [4].

A moédszer elve

A szuperfoszfat savtartalmat, keverék indikdtor jelenlétében, mono-
hézisig, kozvetlenil titraljuk Iigeal. Ez a titrdlds 1. lépeséje. Ezutin lecsapjuk
a szuperfoszfit kalciumtartalmdt és o felszabaduld savat tovdbb titrdljuk
ugyanazon indikdtor jelenlétében lageal. Kz a titrilis I1. lépesGje. Ugyanezen
kétlépesds titralast elvégezziik ismert P04 tartalmi szuperfoszfittal. A | mo-
dell’” szuperfoszfat ldgfogvasztasa, valamint foszfattartalma, és a vizsgdlt
szuperfoszfat ligfogvasztdsanak adataibol az utébbi foszfiattartalma egysze-
riten szamithatd. A meghatdrozds it perc alait elvégezheté, — a csapadékos maod-
szer két napi idGszitkségletével szemhben.

""*
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Végbemend folyamatok
1. A titralds T. 1épesje = szabad sav titraldsa
H,PO, + OH- = H,PO; + H,0
2. A kalciumhoz kotstt foszforsav felszabaditdsa
Ca(H,PO,), + (CO0);~ = Ca(COO), + 2 H,PO;
3. A titrilds I1. 1épestje = a szuperfoszfdt titrdlisa
H,PO7 + OH~ = HPO}~ 4 H,0

Zavaro latdsol:

Ahhoz, hogy a szuperfoszfat foszforsav tartalma kozvetleniil titrdlhato
legyen, az alabhi nehézségeket kellett megoldani:

a) Yogzforsav titrdlasa oxalat mellett

b) Foszforsav titrdlisinak indikdlisa zavard fémhidroxidok mellett

(4. alatti reakeidk)

3. Szuperfoszfit foszforsavanak teljes felszabaditdsa.

A kit elsS nehézséget megfelel§ indikdtor-keverékkel oldottuk meg.
Az oxaldt jelenléte fileg pH-érték cltoléddsokban jelentkezik, mig a zavard
fémhidroxidok féleg tiltitréldst eredményeznek, azdltal, hogy az indikatort
megkotik, vagy azzal azonos szint adnak. Ezért nem hasznalhaté jelen esetben
pl. a metilnarancs j6é eredménnyel. A zavard fémek az aldbbiak szerint két-
hetik a foszforsavat:

4. H,PO; + Me2* > MeHPO, 4 H+
2 H,PO; + 8 Me2+ > Me,(PO,), + 4 H*
H,PO; + 2 Me** + H,0 - Me,(OH)PO, + 3 H*

Foleg az aldbbi fémnyomok zavarhatnak a fentiek szerint: Fe, Mn, Zn, Ni,
Co, Cd, Cu.

A szuperfoszfit foszforsav tartalmdnak teljes felszabaditdsit csaknem
tomény kaliumoxaldt oldattal értik el.

A moddszer lefrasa
Szitkséges oldutok

1. 0,1 n NaOH (széndioxid mentes)
2, kaliumoxyldt 25%-0s vizes oldata
3. Keverék indikator

Indikdtor : A+ B

A) Metil-voros 50 mg
Brém-krezol-zold 150 mg
100 ml 50%;-0s etilalkoholban oldva apranként, két érai kevergetés utan,
az iiledékt&] szfirjiik. Nem melegithetd !
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B) Krezolvords 25 mg
Fenolftalein 200 mg
100 ml 75 9,-os ctilelkoholban oldva.

Az eljdrds

A szuperfoszfat olddsa teljesen a
szabvany [5] elGirdsa szerint torténik.

Az elkészitett mintabél 10 g anya-
got 0,001 g-ra pontosan 500 ml-es Stoh-
mann-lombikba mériink, 400 ml deszt. vi-
zet adunk hozzd és 30 percen 4t rdzogé-
pen razzuk. Jelig toltjik, elegyitjiik, sztir-
jiik, a sziirlet els6 20—30 ml-ét elontjiik,
a tovAbbi sziirleth6l 25 ml-t kivesziink pi-
pettaval 300—400 ml-es Erlenmeyer lom-
hikba. Hozzdadunk 100 ml deszt. vizet és
2 ml keverék-indikdtort. Az oldat narancs-
rézsaszini lesz, 0,1 n NaOH-val titraljuk,
halvinyzdldes szinig (1. lépesd).

Ezutén az oldathoz adunk mérs-
hengerrel 5 ml 25%-0s kdliumoxalit
oldatot — erre a zdldes oldat kék szi-
nil lesz. A kék oldatot tovdabb titraljuk
0,1 n NaOH-val lila szinig. Ez a TI. tit-
ralasi-lépesd. Mindkét atesapasi pont
nagyon éles és érzékeny, ha jol készitet-
tiik el a keverék-indikatort. A foszforsav
mennyisége szempontjdbél csak a mdi-
sodik titrdlds adatai fontosak. Ezért
lényeges, hogy a vizsgdlt és a ,,modell”
szuperfoszfit mintdt teljesen azonosra
titraljuk. Legjobb, ha tdgy jdrunk el,
hogy elfszor megtitriljuk a ,,modell”
mintat, majd azutdn a vizsgilandoét,
teljesen azonos szinre.

A ,.modell” metodika az analitiké-
ban egyben Gn. énkompenzaléd eljards is,
mert kozelitGen azonosak a zavard koriil-
mények ig, amik ezdltal kiesnek.

Szdmitds

A hatbéanyag tartalom szempontjabol
a II. titrdldsra fogyott ligmennyiség fon-
tos, ami az oxalat hozzdadasa utdn fogyott.

Fogyjon a modell szuperfoszfat
mintara az 1. titraldsndl 2,5 ml 0,1 n
NaOQH, a IIL titradlisnal 10,00 ml 0,1 n
NaOH, Legyven a modell P,O, tartalma:

1. tablazat

Szuperfosz{at meghatirozisa csapadékos
és gyors moédszerrel

No. P.0,%
A) Csapadékos | Bj Gyors
|
16171 18,14
16172 18,14 18,86
3 17,65 18,20
4 17,40 17,77
5 17,46 17,24
6 18,09 17,58
7 18,12 17,53
8 18,30 17,36
9 18,66
10 17,95 18,76
11 17,04 17,04
200/1 18,72 18,14
2 17.73 17,66
3 18,51 18,49
4 17,89 18,30
b1 18,65 17,64
6 18,86 18,56
238/1 20,19 18,32
2 19,20 18,63
3 19,14 19,60
4 19,14 19,67
5 18,86 18,42
[} 18,86 18,31
7 18,44 18,80
308/1 19,14 17,64
2 18,65
3 18,44 17,38
4 18,44 17,45
5 18,79 18,32
329/1 18,88 18,96
2 18,49
3 18,49 18,73
268/1 18,39 17,73
2 19,33 17,87
3 18,79 17,94
4 20,02 18,05
3 19,40
6 19,81 19,03
7 19,19 18,45
] 19,17 19,12
163/1 20,25 18,56
2 19,91 19,96
256/1 18,00 18,00
2 17,86 17,70
3 17,86 17,59
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18,00%,. Az ismeretlen minta L. titrdldsira fogyjon 2,00 ml 0,1 n NaOH, és
9,00 ml a II. titraldsra.

A fenti adatok hirtokdban egyszeriien szimithatjuk az ismeretlen minta
P,05 tartalmat: 18 x%,, = 16,2009, P,0)..

Erlezett : 1964. Junudr 10.
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BeicTpeiid MeTox onpegenenus cynepdochara
A. CEKEH n M. KOPHA

PrzuKo-xumudecKas nadoparoprsa [oCy/lapCTBEHHOTO HHCTHTYTA M0 KOHTPOJ0 KAaYecTBd MOYB M C. X, Mpo-
NyKUuHU Bypanewr

Peswme

Paspaforka OpiCTpOro MeToma onpeaeneHMs cynephocdara, AAOMEro 70CTOBEePHLIE
PL3YALTATLI, HMeET G0bIIOC 3HAUCHIE KaK AJisl NPOMBILJICHHOCTH, TAK M [UISI CebCKOr0 X0-
gaticrea. Coxepsxaume GocdopHoil KHUCHOTH B cynepdocdare AMOXKHO ONPeeHTs ABOHHBIM
THTPOBAHHEM B NPHCYTCTBHM TOM KC CMECH HMHAMKATOPOB. IIPH NMEpBOM THTPOBAHHH ONpeje-
JISIETCA COACPXKaHHe CBOOORHOI KHCI0TH B cynepdocdare, sarem, IOCTe 0CAYKICHHS KATLITHS
cymepocdara, onpesenseTcsl CBASAHHAS KanblieM GocQopHast KucnorTa. [adHas cMech
HHMKATODOD 00eCMeYHDACT SCHBIC I'PAHULb TIEPEXOAA, AAxE NP MEMAIONIEM BITHSIHHI MeTad-
JIHUYCCKHX HOHOB M OKCasaTa. OCTATOYHOE MCINAILICE BIIISTHIE YCTPAHACTCH MYTeM T. I, «CaMO-
KOMIEHCAIYTHY, KOIVIA MIONPABKA BBOAUTCS, HCXO/1 M3 H3BECTHOTO KOJHYecTsa (QocdaTa B «Mo-
JAennHOMY cynepihocare.

Taba. 1, Onpejenerue cynepiochara rpasHTALIOHHBIM METOI0M (A) 1 OpleTpwiM
smeropom (B).

Rasche Superphosphatbestimmung
A. SZEKELY wnd M. KORDA
Landesinstibut fir Landwirtschaftliche Qualititspriifung, Abteilung Fiir Physikalische Chemie, Budapest
Zusammenfassung

Eine Superphosphatbestimmung, die rasche und wverlissliche Resultate liefert,
hat sowohl vom industriellen wie auch landwirtschaftlichen Gesichtspunkt eine grosse
Bedeutung. Im Aufsatz wird eine rasche Superphopshatbestimmung beschrieben. Der
Phosphorséuregehalt des Superphosphats kann in zwei Stufen in der Anwesenheit des-
selben Gemisch-Indikators unmittelbar titriert werden. In der ersten Stufe ist der freie
Siuregehalt des Superphosphats titrierbar, sodann wird der Kalziumgehalt des Super-
phosphats ausgeflockt und die vom Kalzium gebundene Phosphorsiiure ist weiter titrier-
bar. Der angegebene Gemischindikator sichert trotz der stérenden Metallionen und des
Oxalats scharfe Umschlagspunkte. Die noch bestehenden stérenden Momente werden
bei Anwendung dieser Methode durch Selbstkompensation mit Einstellung auf ein ,,Mo-
dell”-Superphosphat von bekanntem Phosphatgehalt eliminiert.

DLab. 1. Superphosphatbestimmung mit der Niederschlags- (A) und der Schnell-
methode (B).



