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Wanda SOKOŁOWSKA 
ONPMP 

Spektrograficzna metoda oznaczania zanieczyszczeń metalicznych 
w tellurze o wysokiej czystości 

Tellur jest często stosowany w technice półprzewodnikowej jako składnik wielu 
stopów o własnościoch termoelektrycznych. 

W literaturze jest niewiele opracowań dotyczących anal izy telluru, Pol jakowa 
i Fedorowa [ l ] oznaczają w nim: C u , Bi, Sb , Pb, A g , A u , A s w zakresie stężeń 
10 "^ - 1 0 " ^ % . Meta l mieszają z proszkiem grafitowym w stosunku 5:1. J a k ^ i r ó d ł o 
wzbudzenia stosują łuk prądu zmiennego o natężeniu 3 , 5 A , Błąd ozrwczenia 10 - 2 0 % . 
Podobnie anal izują tellur Judelewicz i K owa l ewa [ 2 ] . 

W pracy [ 4 ] oznaczano miedź i srebro w zakresie stężeń 4 - 1 0 - 7 - 1 0 % po 
przeprowadzeniu próbki do roztworu. Błąd oznaczenia 10 - 1 3 % . 

Ustimow i Cza l kow / 3 / anal izują tellur bezpośrednio i po wstępnym chemicznym 
wzbogacaniu stosując w obydwu przypadkach wzorce na podłożu dwutlenku telluru. 
W koncentracie zanieczyszczeń otrzymanym po oddzieleniu telluru oznacza ją szereg 
pierwiastków z wykrywalnością 10 "^ -

/w metodzie bezpośredniej wyk rywa l -
ności - 1 0 " ^ % / przy błędzie oznaczenia 15 - 3 0 % . Odważka 2 g . 

W pracy niniejszej podano spektrograficzną metodę równoczesnego oznaczania 13 
pierwiastków / C u , Fe, A l , M g , Pb, A g , Sb, Bi, N i , M n , Cr, Sn, T i / w tellurze wysokiej 
czystości z wykrywalnością 1 - 3 ' 1 0 " 5 % bez wstępnego zagęszczania zanieczyszczeń 
i łodowych. 
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C Z Ę ? C D O Ś W I A D C Z A L N A 

1. Przygotowanie próbek 

100 mg telluru rozpuszczano w 2 ml kwasu azotowego 
spektr. C.T..'fi\l/, odparowywano do sucho i przeprowa-
dzano w tlenek w temp. 300°C. Otrzymany tlenek miesza-
no w moździerzu agatowym z proszkiem grafitowym w sto-
sunku 4:1 i bromkiem potasu w ilości 3 % . Tak przygotowane 
próbki poddawano analizie spektralnej z kraterów elektrod 
węglowych. Dokładne warunki analityczne podano w p.2. 

2 . Przygotowanie wzorców 

Wykonano wzorce syntetyczne na osnowie dwutlenku tel-
luru. Wychodząc z tlenków metali wykonano wzorzec pod-
stawowy T o zawartości 1% oznaczanych pierwiastków. 
Rozcieńczając wzorzec podstawowy dwutlenkiem telluru 
otrzymano serię wzorców obejmujących zakres stężeń 3'10"2-
- 1 ' 1 0 " ^ oznaczanych pierwiastków. Następnie wzorce 
te mieszano z proszkiem grafitowym w stosunku 4:1 i brom-
kiem potasu w ilości 3 % . Każdy wzorzec ucierano w moź-
dzierzu agatowym w obecności alkoholu etylowego przez 
0 , 5 godziny. 

Warunki analityczne 

Spektrograf 

SzerokoSć szczeliny 
2ródło wzbudzenia 

Elektrody 

Odległość elektrod 
Odważka 
Czas naświetlania 
Płyty fotograficzne 
Wywoływacz 
Linie analityczne nm 

Rys. l . Kształt i wymiary 
elektrod 

siatkowy PGS-2 z trójstopniowym osłabiaczem platy-
nowym 
12 ^m 
generator łuku prądu zmiennego ABR-3, natężenie 
prądu lOA. 
grafitowe RWO f-my Ringsdorff-Werke /kształt jak 
na rys. 1/ przedpalone 20s w łu1<u prądu stałego lOA. 
2 mm 
30 mg 
óOsek. 
W U 1 f-my O R W O 
Metolo-hydrochinonowy temp. 19,5°C 1 min. 20 sek. 
Cu 324,7 Fe 302,0 A l 308, 2 M g 279,5 Pb 283,3 
A g 328,0 Sb 259,8 Bi 306,7 N i 305,0 M n 279,8 
Cr 283,5 Sn 284,0 Ti 337,2 

N a każdej kliszy wykonywano po 3 zdjęcia próbek i po 2 zdjęcia wzorców. Dla 
wszystkich oznaczonych pierwiastków kreślono krzywe analityczne w układzie 
współrzędnych W , Ig C . Wykresy analityczne sporządzone dla wzorców stanowiły 
podstawę do odczytywania stężenia pierwiastków w próbkach analizowanych. Wyniki 
obliczano wg wzoru: 

X = 1 , 2 5 • C 
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gdzie: X - zawartość oznaczonego pierwiastka w % 
C - zawartoSć oznaczanego pierwiastka odczytana z krzywej pracy 

1 , 2 5 - współczynnik przeliczania telluru metalicznego rw dwutlenek telluru. 

O M O W I E N I E W Y N I K Ó W I W N I O S K I 

Opracowano spektrograficzną metodę oznaczania w tellurze zawartości: Cu , Fe, A l , 
M g , Pb, A g , Sb, Bi, N i , M n , C r , Sn, Ti. Ustalone warunki pozwalają oznaczyć ww. 
pierwiastki w następującym zakresie stężeń: 
C u , Fe, A l , M g , A g , Bi, M n - 1 - 1 0 - 5 - 3 - 1 0 " ^ % 
Pb, N i , C r , Sn, Ti - S - I O " ^ - 3 - 1 0 - ; f % 
Sb - S - I O " " * - 3 - 1 0 " 2 % 

W celu ustalenia dokładności i precyzji metody tellur spektralnie czysty domieszko-
wano znoną ilością oznaczanych pierwiastków. Uzyskane wyniki przedstawiono w tab-
l icy. 

O C E N A D O K Ł A D N O Ś C I I PRECYZJI M E T O D Y 

Oznaczany Wprowadzono Oznaczono Liczba Odchylenie Względne od-

pierw iast. % śred. oznacz. standard. chylenie stan-pierw iast. 
x % n S dardowe 

Sr 

Cu 2 , 0 . l O i ^ 2 , 0 . 10 - ^ 11 9 , 8 . 10 :5 0,049 

Cu 2 , 0 . 1 0 ^ 2 , 0 . 1 0 ^ 12 1,2.10_5 0,063 

Fe 2 , 0 . 1 0 " ! 1 ,9.10:5 8 3 , 5 . 1 0 4 0,18 

Fe 2 , 0 . 1 0 j 2 ,0 .10 ^ 9 3 , 4 . 1 0 ^ 0,17 

A l 2 , 0 . 1 0 " : 2 , 0 . 1 0 ^ 10 2 , 2 . 1 0 4 0,11 

Al 2,0.10];; 1 ,9 .10:5 10 1 , 5 . 1 0 : ! 0,082 

M g 2 , 0 . 1 0 ; : 2 , 0 . 10 :5 10 1 , 8 . 1 0 4 0,04 

M g 2 , 0 . 1 0 4 2 , 0 . 1 0 4 12 2 , 2 . 1 0 : : 0,11 

Pb 
Pb 

2 , 0 . 1 0 ^ 
2,0.10_r 

2 , 0 . 1 0 ; : 
1 , 9 . 1 0 4 

12 
12 

1 , 4 . 1 0 4 
1 , 0 . 1 0 ^ 

0,07 
0 ,05 

A g 2 , 0 . 1 0 ^ 2 , 1 . 10 :5 10 1 , 6 . 1 0 4 0,077 

Ag 2 ,0 .10 ; 2 , 0 . 1 0 4 9 1 , 0 . 1 0 : : 0 ,05 

Sb 2 , 0 . l O j 2 , 0 . 1 0 4 12 5 , 2 . 1 0 4 0,026 

Bi 2 , 0 . 1 0 " : 2 , 0 . 1 0 ^ 11 1 , 3 . 1 0 4 0,065 

Bi 2 , 0 . 1 0 ^ 2 , 0 . 1 0 4 10 1 , 2 . 10 :1 0 ,06 

N i 2 , 0 . 1 0 " : 2 , 0 . 1 0 ^ 12 1 , 4 . 1 0 4 0,07 

N i 2 . 0 . 10 : ^ 1 , 9 . 1 0 4 10 2 , 3 . 1 0 : J 0,12 

M n 2 , 0 . 10 1 2 , 0 . 1 0 ^ 11 6 , 9 . 1 0 4 0,034 

M n 2 , 0 . 1 0 ^ 1 , 9 . 1 0 ^ 6 1 , 6 . 1 0 : : 0,08 

Cr 2 , 0 . 1 0 " : 2 , 0 . 1 0 ^ 11 1 , 2 . 1 0 4 0 ,06 

Cr 2 , 0 . 1 0 ^ 1 , 9 . 1 0 4 11 1 , 6 . 1 0 4 0,08 

Sn 2 , 0 . 1 0 " : 2 , 0 . 1 0 ^ 12 6 , 6 . 1 0 4 0,033 

Sn 2 , 0 . 1 0 ^ 2 , 0 . 1 0 4 11 1 , 3 . 1 0 : : 0 ,065 

Ti 
Ti 

2 , 0 . 1 0 ^ 
2 , 0 . i o _ : 

2 ,0 .10 :5 
2 , 0 . 1 0 4 

9 
11 

1 , 9 . 1 0 4 
2 , 1 . 1 0 4 

0,085 
0,11 

S i 2 , 0 . 1 0 " : 3 ,9 .10 :5 12 4 , 2 . 1 0 4 1,07 

S i 2,0.10""^ 2 , 8 .10 "" 12 1 , 3 . 1 0 ^ 0,04 
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J a k w idać z tabl icy metoda nie jest obarczona dużym błędem. Wzg l ędne odchy len ie~ 
standardowe zawarte jest w gran icach 0 , 0 2 do 0 , 1 8 w za l e żno ś c i od p ierwiastka. 
Jest to zgodne z danymi l iteraturowymi dla o znac zeń tego rodzaju. Podane p r z yk ł ado -
w o wyn ik i oznaczen ia krzemu w tellurze wskazują na b łąd systematyczny w odnies ien iu 
do tego pierwiastka. Jest to spowodowane prawdopodobnie stosowaniem moźdz ierza 
agatowego i kwarcowych naczyń laboratoryjnych. 

Stabi lne warunki wzbudzan ia uzyskano mieszając próbki i wzerce z proszkiem 
grafitowym w stosunku 4 : 1 . Znac zny wzrost wykrywa lnośc i o znaczanych pierwiastków 
/ o d 1 do 2 r zędów/ uzyskano stosując jako nośnik spektrografie z ny bromek potasu. 

Opracowana metoda wykaza ła ca łkowitą przydatność do ana l i t yczne j kontrol i tel luru 
wysok iej czystośc i . Nada je s ię do ana l i z seryjnych. 
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