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NOR MA BRANŻOWA BN-87 
Wody lecznicze 

9567-18/22 
WODA Metody badań 

l ŚCIEKI Oznaczanie zawartości jonu fiuorkowego 
metodą kolorymetryczną z odczynnikiem 

cyrkonowo-ksylenolowym Grupa katalogowa 1485 

1. WSTĘP 

l. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest me
toda oznaczania zawartości jonu fiuorkowego w wo
dach leczniczych. 

1.2. Zakres stosowania metody. Metodę stosuje się 

do oznaczania fluorków w wodach leczniczych przy ich 
zawartości od 0,25 mg do 3 mg/l. 

2. METODA OZNACZANIA 

2.1. Zasada oznaczania. W środowisku kwaśnym 

jony fiuorkowe tworzą kompleks z cyrkonem. Kom
pleks ·ten reaguje z czerwonopomarańczowym oranżem 
ksylenolowym z utworzeniem nowego połącze~ia kom
pleksowego cyrkonu z oranżem ksylenolowym o barwie 
żółtej. Stopień odbarwienia oranżu jest proporcjonalny 
do stężenia jonów fiuorkowych w próbie. Oznaczanie 
polega na pomiarze absorbancji czerwonopomarańczo
wego roztworu oranżu, który nie przereagował z kom
pleksem cyrkonowo-fluorkowym. 

2.2. Przygotowanie próbki. Próbkę wody do badań 
pobrać zgodnie z BN-74/9561-02. Zaleca się przecho
wywać i pobierać próbkę w butelce polietylenowej. 
W oznaczaniu przeszkadza obecność chlorków w stę
żeniu powyżej 135 mg/l, siarczanów powyżej 1000 mg/l 
oraz żelaza w stężeniu powyżej lO mg/l.· 

Przy stężeniach przekraczających określone granice 
należy: 

a) wpływ chlorków unieczynnić poprzez zastosowa
nie obciążenia skali wzorca maksymalnym stężeniem 
jonów er (odcznnik cyrkonowy przygotowany na stę
żonym roztworze NaCI), 

b) jony żelazowe zredukować za pomocą l mi 10% 
kwasu askorbinowego, 

c) wpływ jonów siarczanowych usunąć stosując ob
ciążenie krzywej wzorcowej oznaczoną uprzednio za
wartością siarczanów. 

2.3. Aparatura. Spektrofotometr obejmujący widmo 
o długości fali 550 nm. Kuwety o grubości warstwy 
absorbcyjnej l cm. Termostat lub cieplarka. 

2.4. Odczynniki i roztwory 
a) Fluorek sodowy NaF cz.d.a. podstawowy roztwór 

wzorcowy o g (F) = 0,0001 g/mi: w kolbie pomia
rowej pojemności 1000 mi rozpuścić 0,2210 g fluorku 
sodowego, kolbę dopełnić do kreski wodą destylowa
ną. Roztwór przechowywać w butelce polietylenowej. 

b) Fluorek sodowy NaF cz.d.a. roboczy roztwór 
wzorcowy o p(F) = 0,000005 g/mi: rozcieńczyć 20-krot
nie podstawowy roztwór wzorcowy wodą destylowaną 
bezpośrednio przed oznaczaniem. 

c) Kwas askorbinowy C6Hs06 cz.d.a. roztwór 10%, 
odważyć 5 g kwasu askorbinowego, rozpuścić w 50 mi 
wody destylowanej . 

d) Odczynnik cyrkonowy: odważyć 45 g chlorku so
dowego NaCI cz.d.a ., rozpuścić w l 75 mi wody desty
lowanej , następnie dodać kroplami 37,5 mi stężonego 
kwasu solnego HCI (1.19). Do tego roztworu dodać 
1,25 mi roztworu tlenochlorku cyrkonu ZrOCh cz.d.a. 
świeżo przygotowanego przez rozpuszczenie 15 mg tle
nochlorku cyrkonu w lO mi wody destylowanej. Całość 
uzupełnić wodą destylowaną do objętości 250 mł. Od
czynnik jest trwały 7 dni. 

e) Oranż ksylenolowy roztwór 0,2%: odważyć 50 mg 
oranżu ksylenolowego, rozpuścić w 25 mi wody desty
lowanej. 

f) Siarczan sodowy Na2S04 cz.d.a. roztwór do ob
ciążeń o P(S0)4 = 0,01 g/mi: odważyć 30,88 g siar
czanu sodowego, rozpuścić w 1000 mi wody destylo
wanej. 

2.5. Przygotowanie krzywej wzorcowej. Do kolbek 
pomiarowych pojemności 50 mi odmierzyć kolejno: l ,0; 
2,0; 4,0; 8,0; 10,0; 12,0 mi roboczego roztworu wzor
cowego fluorku sodowego. Do każdej kolbki dodać 
około 5 mi wody destylowanej oraz 20 mi roztworu 
odczynnika cyrkonowego. Kolbki z płynem wstawić do 
cieplarki i ogrzewać w temperaturze 60°C przez 40 min. 
Po ostudzeniu roztworu do temperatury otoczenia, do 
kolbek pomiarowych odmierzyć w przypadku obecnoś
ci w próbce jonów przeszkadzających oznaczaniu po 
l mi roztworu kwasu askorbinowego oraz określoną 
ilość mi roztworu siarczanu sodowego do obciążeń . 
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Następnie dodać po 2 mi roztworu oranżu ksylenolo
wego. Całość dopełnić wodą destylowaną do kreski 
i wymieszać. 

Pomiary absorbancji dla poszczególnych roztworów 
wzorcowych wykonać po 10 min, przy długości fali 
550 om. Punkt zerowy nastawić na najwyższe stężenie 
wzorca. 

Wykreślić krzywą wzorcową odkładając na osi odcię
tych stężenie F- w mg/mi, a na osi rzędnych odczy
taną na spektrofotometrze absorbancję. 

2.6. Wykonanie oznaczenia. Próbkę do badań obję
tości 20 mi przenieść do kolbki pomiarowej pojem
ności 50 mi, dodać 20 ml roztworu odczynnika cyrko
nowego, wstawić do cieplarki i ogrzewać do 60"C przez 
40 min. 

Po ostudzeniu roztworu do temperatury otoczenia 
w miarę potrzeby dodać l mi roztworu kwasu askor
binowego, 2 mi roztworu oranżu ksylenolowego uzupeł
nić wodą destylowaną do kreski, wymieszać. Po lO min 

zmierzyć absorbancję roztworu przy długości fali 
550 nm, nastawiając punkt zerowy na najwyższe stę
żenie wzorca. Wynik odczytać z krzywej wzorcowej 
wykreślonej dla zakresu stężeń od 0,005 do 0,06 mg 
F/50 mi roztworu. 

Za wartość fluorków X w mg wody obliczyć wg 
wzoru 

w którym: 

a · 1000 
X= 

b 

a zawartość fluorków w badanej próbie wody 
odczytana z krzywej wzorcowej, mg, 

b objętość wody badanej pobrana do oznaczenia, 
mł. 

2.7. Wynik. Należy przyjąć średnią arytmetyczną wy
ników co najmniej dwóch równolegle wykonanych 
oznaczań różniących się między sobą nie więcej niż 

10% wyniku mniejszego. 

KONIEC 

INFORMACJE DODATKOWE 

l. Instytucja opracowująca normę - Instytut Medycyny Uzdrowiskowej . 
2. Normy związane 

BN-74/9561-02 Wody lecznicze. Pobieranie próbek do badań 
3. Autor projektu normy - dr Barbara Jastrzębska - Instytut Medycyny Uzdrowiskowej, Zakład Balneochemii w Poznaniu. 


