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Fluor a jeho slouceniny

Fluor — velmi reaktivni prvek — v prirode se vyskytuje temer
vyluéné ve slouceninach (obsah v zemské kure 0,027 %)

Slouceniny s vysSim obsahem fluoru:
kKazivec, slidy, topas, kryolit, apatit

Nejrozsifenéjsi forma — fluoridovy anion F

Slouceniy F
S kovy slcl)iené fluoridy (fluorosoili)
s HF — MHF,

volné rozpustene fluoridy
vazané do komplexu s Al, Fe, Si



Spektrofotometrické stanoveni

» rozpusténa forma flouridu

» barevna sloucenina organicke latky
s prvky (Zr, Th, La, Ce, Fe, Al)

» tvorba flouridoveho komplexu nebo soli
s prvky (Zr, Th, La, Ce, Fe, Al)

» stabilita fluoridoveé slouceniny vyssi nez
puvodni

» Casty rusivy vliv matrice



Cil prace

Porovnani vysledku analyz realnych vzorku
fluoridu ziskanych metodami:

» lontova chromatografie
podle CSN EN ISO 10304-1

» spektrofotometrie s:

> xylenolovou oranzi podle byvalé CSN 83 0520
» alizarinovou Cerveni S podle TNV 75 7431
> SPADNS podle AmStM



lontovy chromatograf Dionex DX — 320

Postup:
modifikace CSN EN ISO 10304-1

= davkovaci smycka 50 pl
= gradientova eluce

= Mmobilni faze
NaOH (10 az 40 mmol/l)

= prutok 0,25 mi/min
= suppresor AMMS Il

vodivostni detektor
doba analyzy - 40 minut

Ochranna predkolona lonPac® AG 19 — HC 50 x 2 mm
Analyticka kolona lonPac® AS 19 — HC 250 x 2 mm



Spektrofotometrie ALZ

Postup: CSN 83 0520 a TNV 75 7431

) OH

| | = alizarinova Cerven S

\ SO3N3 . . . . v s
« dichlorid-oxid zirkonicCity

= 20 ml vzorku

=« doba reakce 1 a 5 hodin

sodna sul
1,2-antrachinon-
3-sulfonove kyseliny

« kyveta 2 cm, A =520 nm
« rozsah do 1 mg/l
= Spekol 11



Spektrofotometrie XO

Postup: CSN 83 0520

HOOCCH, CH,COOH
> NCH, CHzN <
HOOCCH, CH,COOH

X OH

CH,

1
« dichlorid-oxid zirkoniCity
Ej

« Xylenolova oranz

= 10 ml vzorku

=« doba reakce 1 a 5 hodin

3,3-bis[bis(carboxymethyl)] = kyveta1cm, A =540 nm
cresol sulfone phtrane
sodna st = rozsah do 1 mg/l

= Spekol 11



Spektrofotometrie SPADNS

Postup: AmStM

NaO3S SOsNa SPADNS

« dichlorid-oxid zirkoniCity

OH OH

= 10 ml vzorku

trisodna sul
1,8-dihydroxy-2- « doba reakce 0, 1 a 5 hodin
(4-sulfonfenyazo)naftalen- ,
3,6-disulfonové kyseliny R kyveta 1cm, A =570 nm

» Rozsah do 1 mg/l
= Spekol 11



Kalibracni charakteristiky

parametr SPADNSO ALZ1 X053
C - - 1,34 E-O1
b| -2,05EO01 -1,37 E-01 -6,27 E-01
al 1,11 EO00 4,87 E-01 1,15 EOO

R? 0,9937 0,9982 0,9947

| .o'cvlc':hyllhk.a 5,23 E-03 1,86 E-03 3,08 E-03
| postupu 2,56 E-02 1,36 E-02 1,50 E-03

4,65 2,48 0,27




Rozklad a destilace vzorku

podle CSN ISO 10359 (75 7430)
» zakoncentrovani 500 ml vzorku v niklové misce
» odpareni pri hodnote pH 12
» taveni s NaOH pri 500 °C
» destilace s kyselinou sirovou a fosforeCnou
» teplota 155 2 °C
» rychlost pary 10 ml/min
» jimani H,SiF; do NaOH
» do objemu 450 ml
» uprava hodnoty pH na 4,5
» doplnéni do 500 ml



Alkalicka hydrolyza

stanoveni hydrolyzovatelneho Si
» 50 ml vzorku
» NaOH (c = 0,5 az 2 mol/l)
» hydrolyza 20 minut
» Uprava hodnoty pH na 8,3
» doplnéeni do 50 ml



yustene fluoridy pred hyc
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Zaver

» uvolnéni fluoridu Ize docilit alkalickou
hydrolyzou

» srovnatelné koncentrace byly stanoveny
se SPADNS (bez Casove prodlevy)
s xylenolovou oranzi (po 5 hodinach)

» alizarinova Cerven S pfi nami pouzitych
podminkach neposkytla uspokojive
vysledky



Dekujeme za pozornost

Velka vodarenska Banska Stiavnica

postavena pred r. 1500 vySka hraze 30 m



