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Extraktion und Bestimmung von wasserloslichem
Fluorid

1. Prinzip

Die Bodenproben werden mit Wasser im Verhaltnis 1 : 50 extrahiert. Der Gehalt an wasserldslichem
Fluorid wird mittels ionenselektiver Elektrode bestimmt.

2. Durchfuihrung

Apparaturen und Gerate

(A) Waagen 0.01g und 0.0001g

(B) Horizontal-Schiuttelmaschine
175 U/min.
Flaschen langs in Schuttelrichtung liegend.

(C) Trockenschrank

(D) mV/pH-Meter

(E) Magnetriihrer

(F) Fluoridelektrode

(G) Referenzelektrode

(H) pH-Elektrode

(I) Faltenfilter S+S 602 2 h

(J) Exsikkator

(K) Messkolben 50 und 500 mL
(L) Polyethylenflaschen (PE-LD) 100 und 250 mL
(M) Trichter

(N) ev. Dispenser

(O) 25 mL Pipetten

(P) I Spritze

Reagenzien

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

(2) Fuloésung fur die Referenzelektrode: Kaliumchlorid 3 mol/L (Electrolyte for combined electrodes
6.2308.020 Metrohm)

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

(4) Citratpufferlésung pH 6.0:
294 g tri-Natriumcitrat-Dihydrat [CsHsNaszO7 - 2H0 p.a.] in 1000 mL Becherglas einwagen, in
ca. 700 mL Wasser (1) auflédsen und sofort rithren (E). Den pH-Wert mit Salzsaure (3) auf 6.0
einstellen. Die Lésung quantitativ in einen 1000 mL Messkolben spilen und mit Wasser (1) zur
Marke auffullen.
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(5) Fluorid-Standardlésungen:
(5a) Fluorid-Stammlésung: 1 g F/L, gebrauchsfertig

(5b) Lésung B (25 pg F/mL): 2.5 mL Fluorid-Stammlésung (5a) in einen 100 mL Messkolben
pipettieren und mit Wasser (1) auf 100 mL verdunnen.

(6)

Kalibrierldsungen:

10000
500
1000

0 pug F/mL :
0.025 pg F/mL:
0.05 pg F/mL:
0.10 pg F/mL:
0.20 pg F/mL:
0.5 pg F/mL:
1.0 pg F/mL:
2.0 pg F/mL:
5.0 pg F/mL:

Arbeitsvorschrift

2500

150 mL Citratpufferlsg. (4) mit Wasser (1) auf 500 mL verdiinnen.

500 pl Lsg. B (5b), 150 mL Citratpufferlsg. (4) mit Wasser (1) auf 500 mL verdiinnen.
1000  plLsg. B (5b), 150 mL Citratpufferlsg. (4) mit Wasser (1) auf 500 mL verdiinnen.
2000 pl Lsg. B (5b), 150 mL Citratpufferlsg. (4) mit Wasser (1) auf 500 mL verdiinnen.
4000 pl Lsg. B (5b), 150 mL Citratpufferlsg. (4) mit Wasser (1) auf 500 mL verdiinnen.
pl Lsg. B (5b), 150 mL Citratpufferlsg. (4) mit Wasser (1) auf 500 mL verdiinnen.

pl Stammisg. (5a),150 mL Citratpufferlsg. (4) mit Wasser (1) auf 500 mL verdiinnen.

pl Stammisg. (5a),150 mL Citratpufferlsg. (4) mit Wasser (1) auf 500 mL verdiinnen.

pl Stammisg. (5a),150 mL Citratpufferlsg. (4) mit Wasser (1) auf 500 mL verdiinnen.

2 g Boden (getrocknet bei 40°C, <2 mm) in 250 mL Polyethylenflasche (L) einwagen und mit 100 mL
Wasser (1) versetzen. 2 Stunden bei 175 U/min. (B) schitteln und anschliessend durch Faltenfilter (I) in
eine 100 mL Polyethylenflasche (L) filtrieren.

25 mL Extrakt in 50 mL Messkolben pipettieren, mit 15 mL Citratpufferlosung (4) versetzen und die
Lésung mit Wasser (1) auf 50 mL verdinnen.

Kalibrierung:
Ca. 50 mL Kalibrierldsung (6) in ein Messgefass geben und mit gleichbleibender Geschwindigkeit (E)
rihren (Ruhrer nach der Messung ausschalten). Die Kalibrierlésungen (6) messen und die Messwerte,
welche nach einer Messzeit von ca. 4 Minuten stabil bleiben, ablesen.

Die Probenlésungen anschliessend in Serien zu 10 Lésungen messen. Nach jeder Serie die
Kalibrierldsungen (6) erneut messen.
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3. Berechnung

Aus den acht Wertepaaren der Kalibrierlésungen, den dekadischen Logarithmen (log -1.602, -1.301,
-1.000, -0.699, -0.301, 0.000, 0.301und 0.699) der Fluoridgehalte und den Mittelwerten der Messwerte,
Iasst sich eine Bezugsfunktion berechnen. Anschliessend aus den Messwerten der Probeldsungen auf
die Fluoridgehalte (Werte entlogarithmieren) umrechnen.

c-V,-100
ugF/g=——=mgF/kg
.

C: Mg F / mL verdinnter Extrakt

Vi Volumen der Zwischenverdiinnung in mL

Vo fur die Zwischenverdinnung verwendete Menge Bodenextrakt in mL

100: Extrakt-Gesamtvolumen in mL

2: Einwaage der Bodenprobe in g

4. Resultatangabe

mg F / kg lufttrockenen Boden; eine Dezimale

5. Bemerkungen

Der Gehalt an wasserloslichem Fluorid ist am Tag der Extraktion zu bestimmen.

Die Kalibrierlédsungen sind in Polyethylenflaschen im Kihlschrank 2 Wochen haltbar.
Der pH-Wert der L6sungen muss zwischen 5 und 6.5 liegen.

Wahrend der Messung ist auf eine konstante Temperatur der L6sungen 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:

Steuergerat (Control Unit) 657

Netzverteiler E 550

pH / lon Meter 692

WISA-Pumpe Modell 300

Probenwechsler 624.0030, Probenbecher @ 65mm, h 110mm
Toshiba-Rechner T 1200 XE

Software fur PC Vesuv 2.0 (Metrohm)

00000 O0O0

6. Literatur

Instruction manual for fluoride electrode, model 94-09, Orion Research Inc., Cambridge, Mass
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