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Визначення флуорид-iону дуже важливе при аналiзi питної води, де його
середнiй вмiст складає 1 мг/л. Контроль вмiсту флуориду з успiхом можна
здiйснити за допомогою флуоридселективного електроду.

Флуоридний електрод має форму цилiндра i складається з корпуса, iо-
носелективної мембрани i внутрiшнього хлоридсрiбного електрода. Мем-
браною служить тонка дискова пластина (товщиною 2 мм) монокристалу
трифлуориду лантану з добавкою солей європiю для збiльшення електро-
провiдностi. Внутрiшнiй простiр електрода заповнений 10−1 моль/л розчи-
ном NaF та NaCl, в який занурений електролiтичний ключ контактного
хлоридсрiбного електрода. Електрод виявляє електродну функцiю вiдносно
флуориду в широких межах активностi (10−7–1 моль/л) з високим ступенем
селективностi.

Селективнiсть по вiдношенню до флуориду у мембранi настiльки зна-
чна, що навiть 1000-кратний надлишок iонiв галогенiв, а також сульфат-,
нiтрат-, фосфат-, борат-, гiдрокарбонат-iонiв не впливає на роботу електро-
ду. Проте, рiзнi iони можуть впливати на величину електродного потенцi-
алу, внаслiдок змiни рН, iонної сили розчину або утворення комплексних
фторидних сполук (наприклад алюмiнiй (III), ферум (III), хром (III)) та
важкорозчинних солей (кальцiй (II)).

У кислому середовищi визначення проводити неможна внаслiдок утворе-
ння малодисоцыйованої HF . В лужному середовищi на поверхнi електроду
утворюється шар гiдроксиду лантану, розчиннiсть якого подiбна до розчин-
ностi LaF3. Коефiцiєнт селективностi по вiдношенню до OH− становить
приблизно 0,1.

Визначення флуориду можливе в присутностi обмежених кiлькостей силiкат-
iону (до 5 мг/л). Механiзм заважаючого впливу силiкату точно не вста-
новлено, але вiдхилення градуювального графiка при додаваннi значних
кiлькостей силiцiю у бiк бiльш вiд’ємних значень потенцiалiв свiдчить про
те, що причиною вiдхилень не є утворення комплексу. Можливо, тут вiдi-
грають роль адсорбцiйнi процеси на поверхнi електрода. Вплив заважаючих
iонiв i кислотностi середовища усувається з допомогою буферного ацетатно-
цитратного розчину.
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Спецiальнi прилади та реактиви
1. Стандартний розчин NaF , 10−1 моль/л.

2. Розчин KNO3, 1 моль/л.

3. Розчин HNO3, конц.

4. Розчин KOH, конц.

5. Буферний ацетатно-цитратний розчин, 0,15 моль/л HOAc, 0,45 моль/л
NaOAc, 0,014 моль/л NaH2Cit, 8, 10−5 моль/л комплексон III, pH =
5, 0± 0, 5.

6. Флуоридселективний електрод ОР-F-7113Д або ЭF-VI.

7. Скляний рН-чутливий електрод.

Воду i всi розчини зберiгають у полiетиленовiй тарi.

Порядок виконання роботи
Пiдключити iндикаторнi електроди та електрод порiвняння до вiдповiд-

них гнiзд iономiра. Пiдготувати прилад до роботи, згiдно iнструкцiї.
Для дослiдження впливу рН розчину на флуоридну функцiю мембран-

ного електрода в iнтервалi pH 1–10 в стакан, ємнiстю 50 мл, вмiщують 1 мл
стандартного розчину NaF , 3 мл розчину KNO3 та 5 мл дистильованої
води. Розчин ретельно перемiшують, занурюють iндикаторнi флуоридселе-
ктивний i рН-чутливий, та насичений хлоридсрiбний електрод порiвняння.
Натискають кнопку “изм1/изм2” на переднiй панелi рН-метру та вимiрю-
ють ЕРС ланцюга 1 (з флуоридселективним iндикаторним електродом), пi-
сля цього вiджимають кнопку “изм1/изм2” та вимiрюють ЕРС ланцюга 2
(з рН-чутливим iндикаторним електродом). Додають 1–2 краплини нiтра-
тної кислоти, перемiшують та визначають ЕРС ланцюгiв 1 та 2. Операцiю
повторити 4 рази. Аналогiчно дослiджують вплив лугу на сигнал флуорид-
селективного iндикаторного електроду. Отриманi данi заносять в таблицю
(Табл. 1)

Табл. 1: Дослiдження впливу рН розчину на флуоридну функцiю мембран-
ного електрода

рН ЕРСланцюга 1, мВ
2,3 75
3,0 90
4,5 85
5,0 65
6,1 75
7,0 70
8,8 70
10,0 90
11,1 75
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За результатами будують графiк залежностi ЕРС ланцюга 1 (з флуорид-
селективним електродом) вiд рН розчину та роблять висновок про область
рН можливого застосування iонселективного електроду (Рис. 1).
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Рис. 1: графiк залежностi ЕРС ланцюга 1 (з флуоридселективним електро-
дом) вiд рН розчину

Для побудови градуювального графiка, шляхом розбавлення стандартно-
го, готують розчини NaF з концентрацiями: 2, 0 · 10−2, 2, 0 · 10−3, 2, 0 · 10−4,
2, 0 · 10−5 моль/л.

Змiшують приготованi розчини з рiвним об’ємом ацетатно-цитратного
буферного розчину, вимiрюють ЕРС ланцюга 1 в кожному. Результати пред-
ставляють у виглядi таблицi та градуювального графiку в координатах
“ЕРС, мВ — pCF− ”.

Табл. 2: Вихiднi данi для побудови градуювального графiку
№ розчину Vстанд.розчину, мл CF−

1, моль/л pCF− ЕРСланцюга 1, мВ
1 10 1, 0 · 10−1 1,0 15
2 10 2, 0 · 10−2 1,7 50
3 10 2, 0 · 10−3 2,7 70
4 10 2, 0 · 10−4 3,7 130
5 10 2, 0 · 10−5 4,7 150
6 10 2, 0 · 10−6 5,7 200

1з урахуванням розбавлення розчину внаслiдок додавання буферного розчину.
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Лiнiйна апроксимацiя градуювального графiку (Рис. 2) описується рiв-
нянням:

ЕРСланцюга 1 (мВ) = 3, 72 · 101 · pCF− − 1, 95 · 101 (1)

Визначення вмiсту флуориду в об’єктах.
Пiдготовка зразка до аналiзу.

Питну та природну води, вина аналiзують без попередньої пiдго-
товки, розбавляючи пробу у спiввiдношеннi 1:1 буферним ацетатно-цитратним
розчином.

Шипучi напої. Пробу нагрiвають на пiщанiй банi i кип’ятять протя-
гом кiлькох хвилин для видалення вуглецевого газу та пiсля охолодження
змiшують з розчином електролiта (у спiввiдношеннi 1:1).

Зубна паста. Наважку зразка (0,1 г зважують на аналiтичних те-
резах) змiшують з буферним розчином (15 мл), кип’ятять протягом 2 хв,
охолоджують, переносять в мiрну колбу на 25 мл та розбавляють до мiтки
водою.

Визначення. В пiдготованiй до аналiзу пробi вимiрюють ЕРС ланцюга 1
та за градуювальним графiком визначають pCF− , визначають концентра-
цiю флуориду в розчинi:

C = 10−pCF− (2)
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Рис. 2: Градуювальний графiк залежностi ЕРСланцюга 1, мВ вiд pCF−
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Вмiст флуорид-iону в дослiджуваному зразку розраховують за формулами:
в рiдких зразках (мг/мл)

g =
C ·Mr · Vрозчину

Vпроби
, (3)

в зубнiй пастi (мг/г)

g =
C ·Mr · Vзаг

m
, (4)

де Mr — маса моль-еквiвалента флуориду, г/моль; Vзаг — об’єм витяжки
зубної пасти, мл; m — маса наважки зубної пасти, г, Vрозчину — об’єм роз-
чину в електролiтичнiй комiрцi, мл; Vпроби — об’єм проби рiдкого зразка,
мл.

Дослiд повторюють щє двiчi та статистично обробляють отриманi ре-
зультати.

Результати
Визначення флуорид-iону проводили у винi.

Табл. 3: Результати визначення флуорид-iону у винi
№ дослiду ЕРСланцюга 1, мВ pCF− CF− , моль/л

1 2, 00 · 102 5,90 1, 3 · 10−6

2 1, 95 · 102 5,77 1, 7 · 10−6

3 2, 00 · 102 5,90 1, 3 · 10−6

Табл. 4: Статистична обробка результатiв визначення концентрацiї
флуорид-iону використовуючи потенцiометрiю на IСЕ з LaF3, P = 0,95,
n = 3

C, моль/л 〈x〉 S2 S Sx ∆x
1, 3 · 10−6

1, 7 · 10−6 1, 4 · 10−6 5 · 10−14 2, 3 · 10−7 1, 3 · 10−7 5, 7 · 10−7

1, 3 · 10−6

Висновок
Було визначено концентрацiю флуорид-iону методом прямої потенцiоме-

трiї на iонселективному елестродi (LaF3) у винi. Концентрацiя становить:
1, 4 · 10−6 ± 5, 7 · 10−7 моль/л, вiдносна похибка ε = 40, 7%.
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