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STANOVENI BARYA PLAMENOVOU FOTOMETRII

VACLAV STUZKA a PETR SEVECEK
(Postoupeno dne 31. kvétna 1964)

Vénovdno pamdtce na prof. RN Dr. Meéislava Kurase

Plamenova fotometrie jako fyzikalné analytickd metoda se Siroce uplatnila
pro stanoveni alkalickych kovi [1, 2]. Stanoveni alkalickych zemin touto me-
todou se pouzivd mnohem méné, protoze chovani téchto kovi v plameni je
komplikovanéjsi a pii praktické aplikaci se vyskytuji zna¢né obtize. Spektra
alkalickych kovu jsou slozitd, maji dosti vysokou excitaéni energii a svételna
emise je silné ovliviiovana mnoha faktory. Stanoveni barya ve smési alka-
lickych zemin je nejobtiznéjsi.

Experimentalni &ast

Aparatura a pouZité chemikalie

Méteni intenzity emise barya bylo provadéno na plamenovém fotometru
Zeiss — model III s interferenénim filtrem 55 J. Jako hoflavého plynu bylo
pouzito svitiplynu a nosny plyn byl stlateny vzduch z vysokotlaké lahve.
Veskera méieni byla provadéna pii tlaku vzduchu 0,5 kp/em? a tlaku sviti-
plynu 12 mm vodniho sloupce. Registrace méteni byla provadéna na stupni-
covém galvanoméru pi¥i zatemnéni, protoze denni svétlo ma vliv na stanovenf.
Vsechny pouzité chemikalie byly ¢istoty p. a. Zakladni roztok chloridu vape-
natého byl pripraven rozpusténim piesné navazky uhliditanu barnatého
v pravé potiebném mnozstvi 2N HCl a doplnénim destilovanou vodou na
1000 ml. Zakladni roztok byl faktorisovan gravimetricky sraZenim kyselinou
stavelovou a pievedenim na siran barnaty. Roztok obsahoval 50 mg Ba/ml
a jeho Fedénim byly pfipraveny vsechny ostatni roztoky pro méfeni. Roztok
dusiénanu hlinitého byl faktorisovin gravimetricky pievedenim na kysliénik
hlinity.

Citlivest stanoveni a nejlepSi oblast koncentraei pro stanoveni barya

Nejmensi mnoZstvi barya, ktera lze na pristroji dokdzat je 0,1 mg Ba/ml,
coz je ve shodé s teorii [3, 4]. Citlivost stanoveni alkalickych kovt i vapniku
na piistroji Zeiss — model I1I se pohybuje v rozmezi 1—10 pg Me/ml [5].
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Redénim zdkladniho roztoku byly ptipraveny roztoky pro kalibraéni kiivky
stanoveni barya. Nejlepsi oblast koncentraci pro stanoveni barya je v rozmezi
0.5 mg Ba/ml - 2 mg Ba/ml (obr. 1).
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Obr. 1. Kalibraéni kiivka barya. Obr. 2. Vliv sodiku a drasliku na inten-
Tlak vzduchu 0,5 kp/em?, tlak svitiplynu zitu emise barya.
12 mm V8, clona 30, citlivost | - vliv piebytku drasliku na stanoveni
galvanometru Ix*. l mg Ba/ml, 2 — vliv prebytku sodiku

na stanoveni 1 mg Ba/ml, tlak vzduchu
0,5 kp/em?, tlak acetylenu 12 mm VS,
clona 30, citlivost galvanometru ,,Ix“.

Vliv riiznych €initeli na stanoveni barya

Meéftitkem pro kvantitativni vyhodnoceni zvyseni & sniZeni intenzity emise
barya je rozdil vychylky galvanoméru pii stanoveni mezi Sistym roztokem
chloridu barnatého, 1 mg Ba/ml a roztokem s ovliviiujicim kationtem, anion-
tem & jinou latkou. Méteni bylo vyhodnoceno graficky.

View alkalickych kovit

Alkalické kovy ptimo nekoinciduji, ale vytvafeji velmi intensivni pozadi,
¢imz dochéazi k zvyseni intenzity emise. Na obr. 2 je zndzornén vliv drasliku
(ktivka 1) a sodiku (kfivka 2) na stanoveni barya. Ostatni alkalické kovy
(Li, Rb, Cs) zvysuji rovnéz pozadi, ne vSak v takové mive.

Viliv alkalickych zemin
Stanoveni barya ve smési alkalickych zemin je nejobtiznéjsi. Vapnik je pti
stanoveni asi desetkrat citlivéjsi nez stroncium a stroncium desetkrat citliveéjsi
nez baryum. Na obr. 3, 4 jsou znazornény tyto zdvislosti.
Vi ostatnich kationti
Bylo zjisténo, ze hoi¢ik emisi barya neovliviiuje. lonty, jako Cu?+, Ni%+,

Fe?+ Fe3+, Mn2+ zvysuji intenzitu emise barya, coz je ve shodé i s vysledky
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uvadénymi v literatuie [6, 7, 8, 9]. Vliv hliniku na stanoveni barya je uveden
na obr. 5. Kfivka ma parabolicky pribéh. Pii velkém nadbytku hliniku emise

barya prakticky mizi.

% r '
43r | .
35+ / .
27+ —
19 .
1 1
002 004 mg
Obr. 3. Vliv védpniku na intenzitu emise
barya.

Vliv védpniku na stanoveni 1 mg Ba/ml,

tlak vzduchu 0,5 kp/cm?, tlak acetylenu

12 mm VS8, clona 30, citlivost galvano-
metru ,,Ix*.
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Obr. 5. Vliv hliniku na intenzitu emise

barya.
Vliv hliniku na stanoveni 1 mg Ba/ml,
tlak vzduchu 0,5 kp/em?, tlak acetylenu
12mm VS, clona 30, citlivost galvano-
metru ,,Ix‘.
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Obr. 4. Vliv stroncia na intenzitu emise
barya.
Vliv stroncia na stanoveni 1 mg Ba/ml,
tlak vzduchu 0,5 kp/em?, tlak acetylenu
12 mm VS, clona 30, citlivost galvano-
metru ,,1x‘“.
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Obr. 6. Vliv kyseliny fosforeéné na inten-
zitu emise barya.
Vliv kyseliny fosfore¢né na stanoveni
1 mg Ba/ml, tlak vzduchu 0,5 kp/em?,
tlak acetylenu 12 mm VS, clona 30, cit-
livost galvanometru ,,Ix. .
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Viiv nejdileZitéj$ich aniont? anorganickyjch kyselin

Za ptitomnosti kyseliny fosforeéné dochézi nejprve ke snizeni emise barya.
Po pfevedeni barnatych iontli na tercidrni fosforetnan barnaty nastava zvy-
senf vychylky galvanoméru (obr. 6) vzristem pozadi, ktery zptisobuje samotna
kyselina fosforetna. Kyselina dusi®nd stanoveni barya neovliviiuje. Kyselina
chlorovodikova do koncentrace 0,5 M nem4 na stanoveni vliv, vétsi koncen-
trace zplsobuji sniZzeni vychylky galvanoméru. Kyselina chlorist4 mirné
sniZuje emisi barya, Baker a Johnson [10] uvadéji udinek opadny. Bylo té%
zjisténo, Ze kyselina boritd zvySuje intenzitu emise barya, co% je v rozporu
s praci Roye [11]. Za piitomnosti alkalickych hydroxydt dochazi ke slozitjsi
zdvislosti, protoze vedle sodiku a drasliku se uplatiiuje vliv OH- skupiny,
kterda ma vliv na vysku plamene [12]. Na obr. 7 je zndzornéna tato zavislost.
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Obr. 7. Vliv alkalickych hydroxydua
na intenzitu emise barya.

1 — vliv hydroxydu sodného na stano-
veni 1 mg Ba/ml, 2 — vliv hydroxydu
draselného na stanoveni 1 mg Ba/ml,
tlak vzduchu 0,5 kp/em?, tlak acetylenu

Obr. 8. Vliv alkoholé na intenzitu
emise barya.
1 — vliv methanolu, 2 — vliv ethanolu,
3 — vliv isopropanolu, 4 — vliv butanolu
na stanoveni 1 mg Ba/ml, tlak vzduchu
0,5 kp/em?, tlak acetylenu 12 mm VS,

13

12mm VS8, clona 30, citlivost galvano- clona 30, citlivost galvanometru ,,Ix*.
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metru ,,Ix.

Vliv nékterych organickyjch ldtek na intenzitu emise barya

Kyselina octova vykazuje v zdvislosti na koncentraci linedrni vzrast inten-
zity emise barya. Z organickych latek byl déle sledovan vliv réiznych alkohold.
Bylo zjisténo, Ze zvySend intenzita emise barya za pritomnosti alkoholl
v roztoku vzristd s poétem uhlikovych atomii v Yetézci (obr. 8). Zvlast citlivy
na zvySovdni intenzity emise barya je aceton (obr. 9). Je moZno jej doporudit
k praktickému pouzZiti p¥i stanoveni barya v malych koncentracich. Na obr. 10
jsou zndzornény kiivky, znazornujici vychylku galvanoméru na ménéné kon-
centraci barya za konstantniho mnozstvi acetonu.

Shinuti
V préci byly sledovany moZnosti dikazu a stanoveni barya plamenovou

fotometrii. Bylo zjisténo, Ze nejmensi mnozstvi, dokazatelné na pifstroji Zeiss -
model HI se svitiplynovzduchovym plamenem je 0,1 mg Ba/ml a nejvhod-
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néjsi oblast koncentraci pro stanoveni je v rozmezi 0,5 mg Ba/ml — 2,0 mg
Ba/ml. Dale byl sledovan vliv kationti, aniont a organickych latek na sta-
noveni barya. Vysledky jsou dobfe patrné z obrazka 1-—10. Lze Fici, Ze stano-
veni barya na plamenovém fotometru Zeiss — model 111 je mdlo citlivé
v porovnani se stanovenim alkalickych kovi a je jesté velmi ovliviiovano
raznymi piimési v roztoku. Nejlépe se stanovi baryum v roztoku bez pfimési,
jinak je nutno dbat, aby kalibra¢ni roztok se pokud mozno co nejvice podobal
roztoku analysovanému.
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Obr. 9. Vliv acetonu na intenzitu emise Obr. 10. Kalibra¢ni krivky barya
barya. za pritomnosti acetonu.

Vliv acetonu na stanoveni 1 mg Ba/ml, s— kalibra¢ni ki¥ivka barya, 1 — kalibraéni
tlak vzduchu 0,5 kp/em?, tlak acetylenu  kfivka barya za pritomnosti 1,09 acetonu,
12 mm VS8, clona 30, citlivost 2 — 2,69% acetonu, 3 — 5,09% acetonu,
galvanometru ,,Ix*. 4—10,09% acetonu, tlak vzduchu 0,5 kp/em?,
tlak acetylenu 12 mm VS, clona 30, citlivost
galvanometru ,,Ix*.
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PE3IOME

ONPEAEJEHUE BAPUSA METOOOM
NIAMEHHOWA ®OTOMETPUHU

B. CTYKRA = Il. WHEBEYER

B pa6oTe 65112 mecefoBaHa BO3MOKHOCTh HOKa3aHHA U onpefeseHnsa Gapus
MeTojloM niameHHON (ortomerpuu. I[losyumiocs, 4ro MOKHO HOKasaTh Ha
annapare 3encc — mopeas 111 B nnamenn, o6pa3oBaHHOM CBeTHIILHEIM ra3oM
u cxateiM Boxyxowm, 0,1 Mr Ba/mi n Hamiaydmas 06sacTe KOHIEHTpPANUM AJIA
onpepenenusa Gapua 6nBaer 0,0 Mr Ba/mn — 2,0 vr Ba/mn. [Hansme 6buto
HCCJIeIOBAHO BJIMAHUE KATHOHOB, AlMOHOB U OPraHAYECKMX BEIECTB HA OTIpe-
nesneHue Oapua. PesyabraTel MBI Xopomo BupmM n3 pucyHxoB 1—10. Moxuo
CKasaTh, YTO onpefesienne Oapus Ha goromerpe 3emce — momens 111 mamo
4YBCTBUTEJILHO B CPEBHEHUN C ONPEJesIeHNEM aIKaJINYecKnX MeTaJlIOB, H CBOE
BJIMAHME OKa3bIBAIOT TAKMKE pasjImuHbe NpuMecy B pactBope. Hanmyume moxHo
ompefeanTh Oapuil B pacTBope 6e3 HpHMeceil; B OCTAJBHHX CIydasX HAM0
obpatuTh BHUMaHMe Ha TO, 4TOOBl KaJHOprAPOBAHHbIA PacTBOpP OHII MAKCHMAJIb-
HO IIOXO0K Ha AHAJN3MPOBAHHBIN PAacTBOP.

ZUSAMMENFASSUNG

BARIUM-BESTIMMUNG DURCH
DIE FLAMMENPHOTOMETRIE

V. STUZKA und P. SEVECEK

In der Arbeit wurde die Moglichkeit des Nachweises und der Bestimmung
von Barium durch die Flammenphotometrie verfolgt. Es wurde festgestellt,
dass die kleinste Menge, welche mittels eines Zeissgerdtes — Modell III mit
Leuchtgas-Luftlamme nachweisbar ist, 0,1 mg Ba/ml betrdagt und dass der
geeignetste Konzentrationsbereich fiir die Bestimmung zwischen 0,5—2,0 mg
.Ba/ml liegt. Weiter wurde der Einfluss von Kationen, Anionen und organischen
Stoffen auf die Barium-Bestimmung verfolgt. Die Ergebnisse sind aus den
graphischen Darstellungen 1—10 ersichtlich. Man kann sagen, dass die Barium-
Bestimmung durch einen Zeiss-Flammenphotometer — Modell III ist im
Vergleich mit der Bestimmung der Alkalimetalle wenig empfindlich und noch
von verschiedenen Beimischungen in der Losung beeinflusst ist. Am besten
wird Barium allein bestimmt, sonst muss man darauf achten, dass die Eich-
probelésung wie nur moglich der Analysenlosung dhnelt.
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