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Versuch 10: Fluorid

Kontrollfragen:

1) Eine Ionenselektive Elektrode besteht aus einem Elektrodeninneren, in der eine festgelegte Konzentration der zu bestimmenden Lösung vorliegt. Um diese befindet sich eine semipermeable Membran, durch die die zu bestimmenden Ionen wandern können. Diese Elektrode wird nun in eine Lösung eingetaucht. Aufgrund der Konzentrationsdifferenz zwischen der zu bestimmenden Lösung und der Bezugslösung wandern nun Ionen durch die Membran. Dadurch wird eine Potentialdifferenz aufgebaut, welche gemessen werden kann und mit Hilfe derer man die Konzentration des zu bestimmenden Ions ermitteln kann.

In dem hier durchgeführten Versuch kommt eine LaF3-Membran zum Einsatz, die mit Eu2+ dotiert ist. Dadurch weißt sie Fehlstellen im Gitter auf, durch die die Fluorid-Ionen wandern können. 

Bei der Bestimmung von Iodid/Chlorid wird ebenfalls eine ionenselektive Elektrode eingesetzt. Dabei handelt es sich um eine Ag/Ag+-Elektrode.

2) Eine Bezugselektrode besitzt ein festes, bekanntes Potential. Man misst die Potentialdifferenz zwischen der Probelösung und der Bezugselektrode und kann darüber auf die Konzentration der bekannten Spezies in der Lösung schließen. 

Ein Beispiel für eine solche Elektrode ist Standart-Wasserstoffelektrode. Hierbei wir ein platiniertes Platinblech bei Standartbedingungen in eine 1 molare Salzsäurelösung getaucht. Nun wird mit einem Druck von 1013,25 mbar Wasserstoff an dem Blech entlanggeleitet. Die dabei auftretende Spannung ist definitionsgemäß 0V. Eine andere Elektrode ist die Kalomel-Elektrode. Hierbei wird ein in Glas eingeschmolzener Platindraht in eine Lösung eingetaucht, die mit Hg2Cl2 und KCl gesättigt ist. Die Konzentration der Chlorid-Ionen liegt bei 4,5mol/L, das Potential liegt bei 0,238V.

3) Die allgemeine Gleichung für die Eichkurve (Kalibriergraden) lautet: 
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, wobei E auf die Y-Achse aufgetragen wird. m ist die Steigung und b der Achsenabschnitt, log[F-] sind die Werte für die x-Achse.

4) Total ionic strength adjustment buffer.

Die Elektrode mist die Aktivität, und nicht die Konzentration der Lösung. Da wir jedoch die Konzentration der Lösung ermitteln wollen, müssen wir die Aktivität durch die Konzentration ersetzten können. Dies ist nur möglich wenn die Ionenstärke der Pufferlösung groß ist.

5) Würde die Maßlösung zu sauer werden, so würde sich HF bilden, welches durch die Elektrode nicht mehr erfasst werden würde. Wird sie zu alkalisch, so bilden sich OH--Ionen, welche die Messung verfälschen. Da die Elektrode im bereich bis 10-6 mol/L Messen kann, darf auch die OH—Ionen Konzentration nicht größer werden (pH=8).

6) Würde bereits Wasser in dem Becherglas vorliegen, so würde die Konzentration der Lösung abnehmen. Dadurch wäre eine genau Messung nicht mehr möglich. Außerdem besteht die Gefahr bei Wasser und VE-Wasser, das sie Fluorid-Ionen enthalten. Auch hier würden die Messergebnisse verfälscht werden.

7) EDTA bildet mit Metallionen Komplexe. Fluorid ebenfalls, wodurch diese Ionen aus der Analyse entfernt werden. Der EDTA Komplexe sind jedoch stabiler, so das Fluorid nicht mehr gebunden wird. 

Kalibrierlösung:

10mL einer Lösung, die genau 1g Fluorid pro Liter enthält, werden auf 100mL verdünnt. Von diesen 100mL werden nun wieder 10mL abgenommen, und wiederum verdünnt. So erhält man mit der Anfangslösung folgende Konzentrationen.

1g/L

10-1g/L

10-2g/L

10-3g/L

10-4g/L

Diese 5 Lösungen werden benutzt, um eine Kalibriergrade zu erstellen. Dabei werden 2 Elektroden, eine Ionenselektive, mit der man die Differenzspannung misst, und eine Bezugselektrode in die Fluoridlösung getaucht. Die Spannung wird in mV angegeben. Fügt man die ermittelten Punkte zusammen, so erhält man eine Grade mit einer Steigung von 0.059V (im Idealfall). Nun misst man die Differenzspannung bei der ausgegebenen Probe. Aufgrund der Gradengleichung kann man nun auf die Konzentration in der unbekannten Probe schließen.

Die Messungen ermittelten folgende Werte:

	Probe\Messung
	1
	2
	3

	10^-4
	-218
	-216
	-217

	10^-3
	-161
	-162
	-163

	10^-2
	-102
	-103
	-103

	10^-1
	-43
	-44
	-44

	1
	+14
	+14
	+13

	unbeannt
	-69
	-70
	-70


Die Gradengleichung wurde über die RGP-Funktion von Microsoft Excel ermittelt. Sie lautet: mV=57,96 Log c(F-) + 13,6.

Um Sie zu erstellen wurde der Mittelwert aller Messungen genommen. 

Der Mittelwert der gemessenen mV beträgt 69,66. Wenn man die Gradengleichung nun nach Log c(F-) auflöst erhält man den Wert –1,4366. Delogarithmiert man ihn, erhält man für die Konzentration der Fluorid-Ionen [F-]=0,0366g/100mL.

Es befanden sich demnach 36,6mg Fluorid-Ionen in 100mL Lösung.

Ermittelt man für jede Messung einzeln eine Konzentration, so ergeben sich Konzentrationen von 36,90mg, 36,07mg und 36,86mg. Die Abweichung der einzelnen Messergebnisse beläuft sich also auf etwa 2%, was durchaus in dem geforderten Rahmen liegt. Gemittelt kommt man auch auf diesem Weg zu einer Konzentration von 36,6mg.
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