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Fluor a jeho sloučeninyFluor a jeho sloučeniny

SlouSloučeniny s vyšším obsahem fluoru: čeniny s vyšším obsahem fluoru: 

kaziveckazivec, sl, slídy, topas, kryolit, apatitídy, topas, kryolit, apatit

Fluor Fluor –– velmi reaktivní prvek velmi reaktivní prvek –– v přírodě se vyskytuje téměř v přírodě se vyskytuje téměř 

výlučně ve sloučeninách (obsah v zemské kůře výlučně ve sloučeninách (obsah v zemské kůře 0,027 0,027 %)%)

Nejrozšířenější forma Nejrozšířenější forma –– fluoridový anion Ffluoridový anion F
--

Sloučeniy FSloučeniy F
--

s kovy složené fluoridy (fluorosoli) s kovy složené fluoridy (fluorosoli) 

s HF s HF –– MM
II
HFHF22

volné rozpuštěné fluoridy volné rozpuštěné fluoridy 

vázáné do komplexů s Al, Fe, Sivázáné do komplexů s Al, Fe, Si



Spektrofotometrické stanoveníSpektrofotometrické stanovení

rozpuštěná forma flouridůrozpuštěná forma flouridů

barevná sloučenina organické látkybarevná sloučenina organické látky
s prvky (Zr, Th, La, Ce, Fe, Al) s prvky (Zr, Th, La, Ce, Fe, Al) 

tvorba flouridového komplexu nebo soli tvorba flouridového komplexu nebo soli 
s prvky (Zr, Th, La, Ce, Fe, Al) s prvky (Zr, Th, La, Ce, Fe, Al) 

stabilita fluoridové sloučeniny vyšší než stabilita fluoridové sloučeniny vyšší než 
původnípůvodní

častý rušivý vliv matrice častý rušivý vliv matrice 



CílCíl prácepráce

Porovnání výsledků analýz reálných vzorků Porovnání výsledků analýz reálných vzorků 
fluoridů získaných metodami: fluoridů získaných metodami: 

 iontová chromatografie iontová chromatografie 
podle ČSN EN ISO 10304podle ČSN EN ISO 10304--11

 spektrofotometrie s:spektrofotometrie s:
xylenolovou oranží podle bývalé ČSN 83 0520 xylenolovou oranží podle bývalé ČSN 83 0520 

alizarinovou červení S podle TNV 75 7431alizarinovou červení S podle TNV 75 7431

SPADNS podle AmStM SPADNS podle AmStM 



Iontový chromatograf Dionex DX Iontový chromatograf Dionex DX –– 320320

 dávkovací smyčka 50 dávkovací smyčka 50 ll

 gradientová elucegradientová eluce

 mobilní fáze mobilní fáze 
NaOH (10 až 40 mmol/l)NaOH (10 až 40 mmol/l)

 průtok 0,25 ml/minprůtok 0,25 ml/min

 suppresor AMMS IIIsuppresor AMMS III

 vodivostní detektorvodivostní detektor

 doba analýzy doba analýzy -- 40 minut40 minut

Ochranná předkolona IonPacOchranná předkolona IonPac
®®

AG 19 AG 19 –– HC 50 HC 50 ×× 2 mm2 mm

Analytická kolona IonPacAnalytická kolona IonPac
®®

AS 19 AS 19 –– HC 250 HC 250 ×× 2 mm 2 mm 

Postup: Postup: 

modifikace ČSN EN ISO 10304modifikace ČSN EN ISO 10304--11



Spektrofotometrie ALZSpektrofotometrie ALZ

Postup: ČSN 83 0520 a TNV 75 7431 Postup: ČSN 83 0520 a TNV 75 7431 

 alizarinová červeň Salizarinová červeň S

 dichloriddichlorid--oxid zirkoničitýoxid zirkoničitý

 20 ml vzorku20 ml vzorku

 doba reakce 1 a 5 hodindoba reakce 1 a 5 hodin

 kyveta 2 cm, kyveta 2 cm, = 520 nm= 520 nm

 rozsah do 1 mg/lrozsah do 1 mg/l

 Spekol 11Spekol 11
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1,2-antrachinon-

3-sulfonové kyseliny



Spektrofotometrie XOSpektrofotometrie XO

Postup: ČSN 83 0520Postup: ČSN 83 0520

 xylenolová oranžxylenolová oranž

 dichloriddichlorid--oxid zirkoničitýoxid zirkoničitý

 10 ml vzorku10 ml vzorku

 doba reakce 1 a 5 hodindoba reakce 1 a 5 hodin

 kyveta 1 cm, kyveta 1 cm, = 540 nm= 540 nm

 rozsah do 1 mg/lrozsah do 1 mg/l

 Spekol 11Spekol 11
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3,3’-bis[bis(carboxymethyl)]

cresol sulfone phtrane

sodná sůl



Spektrofotometrie SPADNSSpektrofotometrie SPADNS

Postup: AmStMPostup: AmStM

 SPADNSSPADNS

 dichloriddichlorid--oxid zirkoničitýoxid zirkoničitý

 10 ml vzorku10 ml vzorku

 doba reakce 0, 1 a 5 hodindoba reakce 0, 1 a 5 hodin

 kyveta 1 cm, kyveta 1 cm, = 570 nm= 570 nm

 Rozsah do 1 mg/lRozsah do 1 mg/l

 Spekol 11Spekol 11

OH OH

N N SO3Na

SO3NaNaO3S  

trisodná súl 

1,8-dihydroxy-2-

(4-sulfonfenyazo)naftalen-

3,6-disulfonové kyseliny



Kalibrační charakteristikyKalibrační charakteristiky

0,270,272,482,484,654,65variační koeficientv a r i a č n í  k o e f i c i e n t

1,50 E1,50 E--03031,36 E1,36 E--02022,56 E2,56 E--0202
směrodatná odchylka s m ě r o d a t n á  o d c h y l k a  

postupupostupu

3,08 E3,08 E--03031,86 E1,86 E--03035,23 E5,23 E--0303
reziduální směrodatná r e z i d u á l n í  s m ě r o d a t n á  

odchylkaodchylka

0,99470,99470,99820,99820,99370,9937RR22

1,15 E001,15 E004,87 E4,87 E--01011,11 E001,11 E00aa

--6,27 E6,27 E--0101--1,37 E1,37 E--0101--2,05 E012,05 E01bb

1,34 E1,34 E--0101----cc

XO5XO5ALZ1ALZ1SPADNS0SPADNS0parametrparametr

0,270,272,482,484,654,65variační koeficientv a r i a č n í  k o e f i c i e n t

1,50 E1,50 E--03031,36 E1,36 E--02022,56 E2,56 E--0202
směrodatná odchylka s m ě r o d a t n á  o d c h y l k a  

postupupostupu

3,08 E3,08 E--03031,86 E1,86 E--03035,23 E5,23 E--0303
reziduální směrodatná r e z i d u á l n í  s m ě r o d a t n á  

odchylkaodchylka

0,99470,99470,99820,99820,99370,9937RR22

1,15 E001,15 E004,87 E4,87 E--01011,11 E001,11 E00aa

--6,27 E6,27 E--0101--1,37 E1,37 E--0101--2,05 E012,05 E01bb

1,34 E1,34 E--0101----cc

XO5XO5ALZ1ALZ1SPADNS0SPADNS0parametrparametr



Rozklad a destilace vzorkuRozklad a destilace vzorku

podle ČSN ISO 10359 (75 7430)podle ČSN ISO 10359 (75 7430)

 zakoncentrování 500 ml vzorku v niklové miscezakoncentrování 500 ml vzorku v niklové misce

 odpaření při hodnotě pH 12 odpaření při hodnotě pH 12 

 tavení s NaOH při 500 tavení s NaOH při 500 °°CC

 destilace s kyselinou sírovou a fosforečnoudestilace s kyselinou sírovou a fosforečnou

 teplota 155 teplota 155 22 °°CC

 rychlost páry 10 ml/minrychlost páry 10 ml/min

 jímání Hjímání H22SiFSiF66 do NaOH do NaOH 

 do objemu 450 mldo objemu 450 ml

 úprava hodnoty pH na 4,5úprava hodnoty pH na 4,5

 doplnění do 500 mldoplnění do 500 ml



Alkalická hydrolýzaAlkalická hydrolýza

stanovení hydrolyzovatelného Sistanovení hydrolyzovatelného Si

 50 ml vzorku50 ml vzorku

NaOH (c = 0,5 až 2 mol/l)NaOH (c = 0,5 až 2 mol/l)

 hydrolýza 20 minuthydrolýza 20 minut

 úprava hodnoty pH na 8,3úprava hodnoty pH na 8,3

 doplnění do 50 mldoplnění do 50 ml



rozpuštěné fluoridy před hydrolýzourozpuštěné fluoridy před hydrolýzou
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rozpuštěné fluoridy po hydrolýzerozpuštěné fluoridy po hydrolýze
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ZávěrZávěr

uvolnění fluoridů lze docílit alkalickou uvolnění fluoridů lze docílit alkalickou 

hydrolýzou hydrolýzou 

srovnatelné koncentrace byly stanoveny srovnatelné koncentrace byly stanoveny 

se SPADNS (bez časové prodlevy)se SPADNS (bez časové prodlevy)

s xylenolovou oranží (po 5 hodinách)s xylenolovou oranží (po 5 hodinách)

alizarinová červeň S při námi použitých alizarinová červeň S při námi použitých 

podmínkách neposkytla uspokojivé podmínkách neposkytla uspokojivé 

výsledkyvýsledky



Děkujeme za pozornostDěkujeme za pozornost

Veľká vodárenská

postavena před r. 1500

Banská Štiavnica

výška hráze 30 m


