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Schweizerische Referenzmethoden der Forschungsanstalten Agroscope

Total-Fluorid in organischen Boden

1. Prinzip

Die Proben aus organischen Bdden (org. C > 8%), Humusauflagen und A-Horizonte von Waldstandorten
werden vor dem Schmelzen verascht. Die Asche wird mit Natriumhydroxid geschmolzen und der
Schmelzkuchen in Wasser aufgeldst. In der Aufschlusslésung wird der Total-Fluorgehalt
potentiometrisch bestimmt.

2. Durchfiihrung

Apparaturen und Gerite

(A) Waagen 0.01g und 0.0001g

(B) Trockenschrank

(C) Elektrischer Brenner oder Schmelzofen
(D) Muffelofen

(E) mV/pH-Meter

(F) Magnetrihrer

(G) Fluoridelektrode

(H) Referenzelektrode

() pH-Elektrode

(J) Faltenfilter S+S 597 V%

(K) Bunsenbrenner

(L) Tiegelzange

(M) Exsikkator

(N) Nickelschalen

(O) Messkolben 200 und 1000 mL

(P) Polyethylenflaschen (PE-LD) 200 und 1000 mL
(Q) Trichter

(R) ev. Dispenser

(S) div. Pipetten

(T) I Spritze

Reagenzien

(1) Demineralisiertes Wasser, Leitfahigkeit < 0.1 uS/cm (25°C)

(2) Fulllésung fur die Referenzelektrode: Kaliumchlorid 3 mol/l (Electrolyte for combined electrodes
6.2308.020 Metrohm.

3) Citronensaureldsung c(CsHsO7) = 1.5mol/L:

315g Citronensaure-Monohydrat [CeHsO7-H2O p.a.] in einen 1000 mL Messkolben einwagen, in ca.
700 mL Wasser (1) auflésen und zur Marke auffullen.

(4) Salzsaure 1:1 verdunnt:
500 mL Wasser (1) vorsichtig mit 500 mL Salzsaure [HCI 37 % p.a. 11=1.19kg] versetzen.

(5) Citratpufferlésung pH 6.0:
294 g tri-Natriumcitrat-Dihydrat [CsHsNasO7 - 2H-0 p.a.] in 1000 mL Becherglas einwagen, in
ca. 700 mL Wasser (1) auflédsen und sofort riihren (E). Den pH-Wert mit Salzsaure (4) auf 6.0
einstellen. Die LOsung quantitativ in einen 1000 mL Messkolben spllen und mit Wasser (1) zur
Marke auffillen.
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(6) Fluorid-Standardlésung:

(6a) Fluorid-Stammlésung: 1 g F/L, gebrauchsfertig.
(7) Natriumhydroxid [NaOH p.a., Platzchen]
(8) Kalibrierlésungen:

20 g Natriumhydroxid-Platzchen (7) mit Wasser (1) in einem 1000 mL Messkolben auflésen,
140 mL Citratpufferldsung (5) und 140 mL Citronensaure (3) zugeben und mit Wasser (1) auf
ca. 700 mL verdunnen. Folgende Mengen Fluorid-Stammlésung (6a) dazu pipettieren:

0 pgF/mL: mit Wasser (1) auf 1000 mL verdiinnen

0.05 pg F/mL: 50 pl Fluorid-Stammldsung (6a) mit Wasser (1) auf 1000 mL verdinnen.
0.10 ug F/mL: 100 pl Fluorid-Stammlésung (6a) mit Wasser (1) auf 1000 mL verdlnnen.
0.20 pug F/mL: 200 pl Fluorid-Stammlésung (6a) mit Wasser (1) auf 1000 mL verdinnen.
0.5 pg F/mL: 500 pl Fluorid-Stammlbsung (6a) mit Wasser (1) auf 1000 mL verdiinnen.
1.0 ug F/mL: 1 mL Fluorid-Stammlésung (6a) mit Wasser (1) auf 1000 mL verdlnnen.
2.0 yg F/mL: 2 mL Fluorid-Stamml&sung (6a) mit Wasser (1) auf 1000 mL verdinnen.
5.0 ug F/mL: 5 mL Fluorid-Stammldsung (6a) mit Wasser (1) auf 1000 mL verdiinnen.
10 pyg F/mL: 10 mL Fluorid-Stammlésung (6a) mit Wasser (1) auf 1000 mL verdinnen.

Arbeitsvorschrift

0.5 g Boden (getrocknet bei 40°C, <2 mm) in eine Nickelschale einwagen. Auf elektrischem Brenner (C)
langsam erhitzen, bis der Boden zu rauchen beginnt. Bei gleicher Temperatur abrauchen, bis kein
Rauch mehr sichtbar ist. Anschliessend nochmals wahrend 5 Minuten aufheizen. Probe abkuhlen
lassen.

Im Muffelofen bei 460°C wahrend 1 Stunde veraschen. Asche abkuhlen lassen.

20 Natriumhydroxid-Platzchen (ca. 4 g) (7) zugeben. Auf elektrischem Brenner (C) schmelzen und
anschliessend auf einem Bunsenbrenner bis zur Rotglut erhitzen. Die Schmelze abkihlen lassen, mit
Wasser (1) versetzen und zur Auflésung Uber Nacht stehen lassen. Die Aufschlusslésung quantitativ in
einen 200 mL Messkolben spilen, welcher 25 mL Citronensaure (3) enthalt. Die Lésung mit Wasser (1)
auf 200 mL verdunnen und durch Faltenfilter (J) filtrieren.

Kalibrierung:

Ca. 50 mL Kalibrierlésung (8) in ein Messgefass geben und mit gleichbleibender Geschwindigkeit (E)
rihren (Ruhrer nach der Messung ausschalten). Die Kalibrierlésungen (8) messen und die Messwerte,
welche nach einer Messzeit von ca. 4 Minuten stabil bleiben, ablesen.

Die Probenldsungen anschliessend in Serien zu 10 Lédsungen messen. Nach jeder Serie die
Kalibrierlésungen (8) erneut messen.

3. Berechnung

Aus den acht Wertepaaren der Kalibrierldsungen, den dekadischen Logarithmen (log -1.301, -1.000,
-0.699, -0.301, 0.000, 0.301, 0.699 und 1.000) der Fluoridgehalte und den Mittelwerten der Messwerte,
lasst sich eine Bezugsfunktion berechnen. Anschliessend aus den Messwerten der Probelésungen auf
die Fluoridgehalte (Werte entlogarithmieren) umrechnen.

c-200

HagF /g = =mg F/kg
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C: pg F / mL Probelésung
200: Probelésung-Gesamtvolumen in mL
0.5: Einwaage der Bodenprobe in g

4. Resultateangaben

mg F / kg lufttrockenen Boden; keine Dezimale

5. Bemerkungen

Die Kalibrierlédsungen sind in Polyethylenflaschen im Kihlschrank 4 Wochen haltbar.
Die Probelosungen sind im Kihlschrank 1 Woche haltbar.
Der pH-Wert der LOsungen muss zwischen 5 und 6.5 liegen.
Wahrend der Messung ist auf eine konstante Temperatur der Lésungen zu achten.
Erfolgt die Messung von Hand, werden die mV-Werte nach ca. 4 Min. abgelesen.
Falls die Messung automatisiert ist, werden z. B. folgende Metrohm Gerate bendtigt:

O0000O0O
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