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Spektrograficzna metoda oznaczania zanieczyszczen metalicznych
w tellurze o wysokiej czystosci

Tellur jest czesto stosowany w technice p6tprzewodnikowej joko sktadnik wielu
stopéw o wlasnosciach termoelektrycznych.

W literaturze jest niewiele opracowar dotyczqcych analizy telluru, Poljakowa
i Fedorowa [ I] oznaczajq w nim: Cu, Bi, Sb, Pb, Ag, Au, As w zakresie stgzen
1072 ~1074%. Metal mieszajq z proszkiem grafitowym w stosunku 5:1. Jakq Zrédto
wzbudzenia stosujq tuk prqdu zmiennego o natezeniu 3,5 A. Blqd oznaczenia 10 = 20%.
Podobnie analizujq tellur Judelewicz i Kowalewa[2] .

W pracy [4] oznaczano mied# i srebro w zakresie stezeri 4-10 < ~7-10™% po
przeprowadzeniu prébki do roziworu. Blqd oznaczenia 10 =13%.

Ustimow i Czalkow /3/ analizujq tellur bezposrednio i po wstepnym chemicznym
wzbogacaniu stosujgc w obydwu przypadkach wzorce na podiozu dwutlenku telluru.
W koncentracie zanieczyszczeri ofrzymanym po oddzieleniu telluru oznaczajq szereg
pierwiastkéw z wykrywalnosciq 10-4 - 107%%, /w metodzie bezposredniej wykrywal=-
nosci = 10'4%/ przy bledzie oznaczenia 15 - 30%. Odwazka 2 g.

W pracy niniejszej podano spektrograficznq metode réwnoczesnego oznaczania 13
pierwiastkéw /Cu, Fe, Al, Mg, Pb, Ag, Sb, Bi, Ni,Mn, Cr, Sn, Ti/ w tellurze wysokiej
czystosci z wykrywalnosciq 1 =3:1072% bez wstepnego zageszczania zanieczyszczeri
tfadowych.
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CZESC DOSWIADCZALNA

1. Przygotowanie prébek

100 mg telluru rozpuszczano w 2 ml kwasu azotowego
spektr. cz.. /3:2/, odparowywano do sucho i  przeprowa-
dzano w tlenek w temp. 300°C. Otrzymany tlenek miesza-
no w moZdzierzu agatowym z proszkiem grafitowym w sto-
sunku 4:1 i bromkiem potasu w ilosci 3%. Tak przygotowane
prébki poddawano analizie spektralnej z krateréw elektrod

weglowych. Dokladne warunki analityczne podano w p.2.
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2. Przygotowanie wzorcéw

Wykonano wzorce syntetyczne na osnowie dwutlenku tel- | <« ~
luru. Wychodzqc z tlenk6éw metali wykonano wzorzec pod- | ot ]
stawowy T o zawartoici 1% oznaczanych pierwiastkéw . L
Rozcieficzajqc wzorzec podstawowy dwutlenkiem telluru &
otrzymaro serie wzorcéw obejmujqcych zakres stezen 3102-
- 1-10"% oznaczanych pierwiastkéw. Nastepnie wzorce
te mieszano z proszkiem grafitowym w stosunku 4:1 i brom-
kiem potasu w iloéci 3% . Kazdy wzorzec ucierano w moz- -l
dzierzu agatowym w obecnoici alkoholu etylowego  przez

0,5 godziny.

Warunki analityczne

Spektrograf

S zeroko$¢ szczeliny
Zrédio wzbudzenia

Elektrody

Odlegtosé elektrod
Odwazka

C zas naswietlania
Plyty fotograficzne
Wywolywacz

Linie analityczne nm
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b

Rys. |. Ksztalt i wymiary
elektrod

siatkowy PGS-2 z tréjstopniowym ostabiaczem platy -
nowym

12 pm

generator tuku prqdu zmiennego ABR-3, natezenie
prqdu 10A.

grafitowe RWO f-my Ringsdorff-Werke /ksztatt jak
na rys. 1/ przedpalone 20s w tuku pradu statego 10A.
2 mm

30 mg

&0 sek.

WU 1 f-my ORWO

Metolo=-hydrochinonowy temp. 19,5°C 1 min. 20 sek.
Cu 324,7 Fe 302,0 Al 308, 2 Mg 279 5Pb 283,3

Ag 328,0 Sb 259,8 Bi 306,7 Ni 305,0 Mn 279, 8

Cr 283,55n284,0 Ti 337,2

Na kazdej kliszy wykonywano po 3 zdjecia prébek i po 2 zdjecia wzorcéw. Dla
wszystkich oznaczonych pierwiastkéw kreglono krzywe analityczne w ukladzie
wspbtrzednych W, Ig C. Wykresy analityczne sporzqdzone dla wzorcéw stanowily
podstawe do odczytywania stezenia pierwiastkéw w prébkach analizowanych. Wyniki

obliczano wg wzoru:

X=1,25-C
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gdzie: X - zawarto$é oznaczanego pierwiastka w %
C - zawartoéé oznaczanego pierwiastka odczytana z krzywej pracy

OMOWIENIE WYNIKOW | WNIOSKI

Opracowano spektrograficznq metode¢ oznaczania w tellurze zawartoéci: Cu, Fe, Al,
Mg, Pb, Ag, Sb, Bi, Ni, Mn, Cr, Sn, Ti. Ustalone warunki pozwalajq oznaczyé ww.

pierwiastki w nastepujqcym zakresie stezeri:

Cu, Fe, Al, Mg, Ag, Bi, Mn = 1-1072 -3.107%%
- 3-1072-3-1072%

Pb, Ni, Cr, Sn, Ti

Sb

- 3:1074 -3-1072%

1,25- wspétczynnik przeliczania telluru metalicznego na dwutlenek telluru.

W celu ustalenia dokladnosci i precyzji metody tellur spektralnie czysty domieszko~
wano znanq iloéciq oznaczanych pierwiastkéw. Uzyskane wyniki przedstawiono w tab=

licy.

OCENA DOKLADNOSCI | PRECYZJI METODY

Oznaczany| Wprowadzono | Oznaczono Liczba | Odchylenie |Wzgledne od-
pierwiast. % fred. oznacz. | standard. chylenie stan-

x % n S dardowe

Sr

Cu 2,0.10% 2,0.10% n 9,8.10_2 0,049
Cu 2,0.107, 2,010, 12 1,2.10 0,063
Fe 2,0.10_ 1,9.107 8 3,5.10_ 0,18
Fe 2,0.10_, 2,0.107, 9 3,4.10_ 0,17
Al 2,0.10_. 2,0.10 10 2,210 0,1
Al 2,010 1,9.10_, 10 1,5.10_ 0,082
Mg 2,0.10 2,0.10_ 10 1,8.10_ 0,04
Mg 2,0.10_, 2,0.107, 12 2,2.10_, 0,1
Pb 2,0.107, 2,0.10_, 12 1,4.10_ 0,07
Pb 2,0.10_, 1,9.10_, 12 1,0.10_, 0,05
Ag 2,0.107 2,1.10 10 1,6.10_, 0,077
Ag 2,0.10_ 2,0.10_ 9 1,0.10_; 0,05
Sb 2,0.10_, 2,0.10_, 12 5,2.10_; 0,026
Bi 2,0.10 2,0.10_, ik 1,3.10_ 0,065
Bi 2,0.107, 2,0.10, 10 1,2.10_ 0,06
Ni 2,0.10_. 2,0.107, 12 1,4.10_ 0,07
Ni 2,0.107, 1,9.10, 10 2,3.10, 0,12
Mn 2,0.10_, 2,0.10_; 1 6,9.10_, 0,034
Mn 2,0.107, 1,9.107, 6 1,6.10_ 0,08
Cr 2,0.10_ 2,0.107 1 1,2.107, 0,06
Cr 2,0.10_, 1,9.107, 1 1,6.10_ 0,08
Sn 2,0.10_ 2,0.107, 12 6,6.10_, 0,033
Sn 2,0.107, 2,0.10_, 1 1,3.10_ 0,065
Ti 2,0.10_, 2,0.10 9 A0S 0,085
Ti 2,0.10°% 2,0.107, 1 2,1.10_, 0,1
Si 2,0.10_; 3,9.10_, 12 4,2.10_, 1,07
Si 2,0.107° 2,8.10 12 1,3.10 0,04




Jak wida¢ z tablicy metoda nie jest obarczona duzym bledem. Wzgledne odchylenie™
standardowe zawarte jest w granicach 0,02 do 0,18 w zaleznosci od pierwiastka.

Jest to zgodne z danymi literaturowymi dla oznaczef tego rodzaju. Podane przyklado-
wo wyniki oznaczenia krzemu w tellurze wskazujq na blqd systematyczny w odniesieniu
do tego pierwiastka. Jest to spowodowane prawdopodobnie stosowaniem mozdzierza
agatowego i kwarcowych naczyf laboratoryjnych.

Stabilne warunki wzbudzania uzyskano mieszajqc prébki i wzerce z proszkiem
grafitowym w stosunku 4:1. Znaczny wzrost wykrywalnosci oznaczanych pierwiastkéw
/od 1 do 2 rzedéw/ uzyskano stosujqc jako noénik spektrograficzny bromek potasu.

Opracowana metoda wykazala catkowitq przydatnosé do analitycznej kontroli telluru
wysokie czystosci. Nadaje sie do analiz seryjnych.
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