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1. Uvod

Telir ma velky vyznam v technike, menovite zliiCeniny
a zliatiny teldru sa pouzivaju v polovodi¢ovej technike,
mikroelektronike, laserovej technike ap. Preto je kontrola
ich Cistoty nepostradatelnd. Existujuce chemické a fyzi-
kédlne metody nie vzdy vyhovuju poZiadavkam stanovenia
teliru. Spektrofotometrické metddy stanovenia teliru sa
vyznacujujednoduchostou prevedenia, postatujiicou doka-
zoschopnostou a pristupnostou pristrojového vybavenia.
Cinidld pre fotometrické stanovenie teltiru mozno rozdelit
na tri skupiny: anorganické c¢inidld, ktoré vytvéraja sfar-
bené zliceniny; Cinidla, ktoré obsahuju dusik a siru; a
zgsadité farbivd, ktoré s aniénovymi komplexami teltru
vytvaraju extrahovatelné ionové asocidty. Reakcie prvej
skupiny dnes sa uz pre ich metrologické charakteristiky
malo pouZivaju.

Pri aplikacii molekulovej spektrometrie (kolorimetrie)
jednou nejvyznamnejSou metrologickou charakteristikou
je extinény (absorp¢ny) koeficient £. Tento je charakteri-
zovany vzfahom
)

£=A/C.L

kde A je namerana hodnota absorbancie [A], Cje koncen-

521

tra¢nd hodnota uddvana v mol.dm3 a / je hrubka kyvety
v cm. Stucasne sa v8ak hodnota £ definuje i ndsledovne:

£=dA/dC @
Pre jednotkovii hodnotu /, hodnota £ vyjadruje v zmysle
kanonizécie IUPAC-u! citlivost' stanovenia.
Charakteristické experimentdlne ziskané hodnoty su
uvedené v tabul'kdch I az I11.

2. Stanovenie telturu s ¢inidlami
obsahujucimi dusik a siru

Teltir vytvdra s organickymi Cinidlami obsahujucimi
siru, komplexné zliceniny, extrahovatelné organickymi
rozpustadlami. Reakcie teltiru s unitiolom’, dietylditiokarba-
matom?-, tiomodovinou a jeho derivéatmi®-7, bizmutolom
11 (cit.*"") a jeho derivatmi: 5-merkapto-3-(3-fenylamino-)-
1,3,4-tiadiazoltionom-2a 5-merkapto-3-(3-n-brémfenylami-
nopropio)-1,3,4-tiadiazoltionom-2 (cit.'*), derivétmi 1-benzyl-
benzimid-azoltiona-2 (cit."""*
boli pouZité na vypracovanie metdd stanovenia teldru v roz-
nych prirodnych a technickych materidloch. Spolo¢nym
nedostatkom tychto metdd je mald citlivost' (¢ = 10%),
potreba pouzivat' velmi toxické extrahenty (chloroform,
nitrobenzén ai.) ako i mald selektivita. Z tejto skupiny
¢inidiel na stanovenie teliru najCastejSie sa pouZziva tiomo-
Covina a dietylditiokarbamét sodny (tab. I).

), naftylbizmutolom (cit.317:18)

3. Stanovenie teldru so zdsaditymi farbivami

Spektrofotometrickymi metodami stanovenia teliiru
s vysokou citlivostou st metédy zaloZené na pouZiti or-
ganickych Cinidiel - farbiv, ktoré sa charakterizuju velkou
selektivitou (tab. II).

Z tejto skupiny Cinidiel pre stanovenie teltiru boli skiima-
né rozne organické zasady - derivaty pyrazolonu, rodami-
nové, trifenylmetanové a iné farbiva. Reakcia s telirom sa
uskuto¢riuje vo velmi kyslom prostredi - za podmienok
vysokej stability acidokomplexov. Reakcie tejto skupiny
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Tabulka 1
Charakteristiky metdd stanovenia teltiru s ¢inidlami obsahujicimi dusik a siru

Cinidlo Podmienky stanovenia A 1074 Rozsah Interferujuce prvky a ich Cit.
e = [run] [mol'i .I.cm'l] stanovenia  ndsobné mnoZzstva
prostredie extrahent [pg.cm'3]
1,1,3-Tetrametyltiomocovina 0,2~0,4M-HC1 - 382 2,14 0,2-7,0 Bi, Se(IV), Fe(III), Cu 5-7
Difenyltiomocovina 5,4-7,2 M-H2S04 benzén 380-390 1,45 4-20 Se-1,Fe, Bi-10, Pd(IT), As(IIT) ~ 5-7
+ 0,2 M-NaBr
Dietylditiokarbamat sodny 3 M-HC1 chloroform 340 - - - 3,4
pH 6,3-9,0 voda-acetén 60 % 424 0,32 1-20 Fe(III), Cu, Bi(III)
Unitiol pH 5-1 M-H2S04 - 248 0,688 - Cu(1I)-10, A1-500,Ni(1I)-2, 2
HSCH2CH(SH)CH2SO3Na Sn(11)-50
Bizmutol I1 pH 6,5 chloroform 330 2,8 0,1-4,0 Fe, Se, Cu, Hg(, II), Ag, As, 8-13
Au, Pt, Pd, Ni, Co, Pb, Ti ai.
Naftylbizmutol pH 0-6 chloroform 328 2,14 0-25 Hg(II), Sn(II), Ag, TI(I)-100 8,17
benzén 325 1,74 g — 18
Tabulka 1T
Charakteristiky metdd stanovenia teliru so zdsaditymi farbivami
Cinidlo Podmienky stanovenia X .10 Rozsah Interferujiice prvky a ich Cit.
" — [nm] [mol'l.l.cm"'] stanovenia ndsobné mnozstva
[HY] [Lig]* [R*)° extrahent [pg.cm™)
ButylrodaminC ~ 5,0-5,2 M- 0,12 M- 2,8.10"*M benzén-acetén 566 0,24 Se(1V)-300 19,20,
H2S0O4 NaBr 40
4,75 M- 0,1 M- . benzén-acetén 536 = o*-10" % - 41
H2S04 Br
7,0 M- 0,14 M- 0,014 % benzén-acetén 560 - - Fe(III), Cu 21
H2S04 NaBr
4,8 M- 0,2 M- - toluén, etanol - - S = 26,27

H2S04 KBr



PokraCovani tabulky II

Cinidlo Podmienky stanovenia
[H'] Lig? R
Butylrodamin B¢ 6,5 M- 2,1 M- =
H2SO4 HBr
Etylrodamin C° 5,0 M- 10 mg.ml” 2,0 mg.m!"
H2504 Br"
Etylrodamin B° - Br =
Rosamin 5-7 % HCl1 — -
Rodamin B¢ 0,64-128M- T
H3PO4
o Br’ -
Rodamin 3 GO®  3,5-4,0 M- ! 6,0.10“M
HCI
1,5-2,0 M- = 1,7.10%m
HBr
1,75-2,0M- 0,4 M- 0,7.10%m
H2SO4 HBr
Rodamin 4 G° 3,5-4,0 M- . 2,3.10%Mm
HCI
1,5-2,0M- 1,5.10%m
HBr
1,75-2,0M- 04 M- 0,4.10*M
H2SO04 HBr
Rodamin 6 G° 4,8 M- 0,2 M- 4,4.10%m
H2S04 KBr

X £10" Rozsah Interferujiceprvky aich Cit.
- — [nm] [mol"I lem? | stanovenia nasobné mnoZzstva
extrahent [ug.cm‘3]
benzén 490 35 >107% In, Ga, Sb, Au, Hg, Fe(III), 27,42
Cu(I)
587 - 10°-10° % - 27
benzén-acetén 555 7.8 0,1-ug = 22
600 - 0,04-pg -
benzén 587 - - 27
benzén-etér S - Ga, Sb(III), Sn, Mo, Re, In, T 43,44
Hg, Ag, Pb, Se, Th, Zn, Fe, V(V),
Ce(IV), Au, CrO%
- 600 165 - 23
benzén-etér 587 - 27
benzén - - 10-100 In-2, Cd-10000, Ga 2 4,25
benzén - - 20-200 - 24
- - - 20-150
benzén - 1-13 In-2, Cd-10000, Ga 24
benzén = - 1-10
benzén = - 5-50 —
toluén, etanol - 17 0,02-05 - 20,26
benzén 587 - - - 27,25
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Pokracovéni tabulky 11

Cinidlo

Papaverin

Brompyrogallol

red

Diantipyrilmetdn

Diantipyrilpropyl-

metan

Chrompyrazol
Metylviolet

Briliantova zelen

Malachitova zelen
Victoria blue 4 R

Akridin

(H"]

52M-
H2S04

pH 3,5-4,5
2,0 M-
H2S04
3-TM-
HCI1

1,5-6 M-
HBr

pH 0,8
(HCD

2 M-HBr

HCI

HCI
4,5-5,5 M-
H2S04
4,7-9,0 M-
H2S04

[Lig)"

0,2 M-
KBr

DFG

0,6 M-
KBr

0,7 M-
KBr
>0,1 M-
KBr

Podmienky stanovenia

[R*]°

5,4.10%m

5102 %

>7,5.10% %

X £.10™ Rozsah
~ [nm] [mol"i lcm® | stanovenia

extrahent [ g.cm'a]
toluén, 440 0,266 1-20
kys. octova
petroletér': 545 5,7 0,1-2
izobutanl - - cca 102 %
chloroform 336 0,182 1041071 %
dichloretdn 325 0,079 -
dichloretan 450 0,42 0,5-12
- - 5,8 0,2-2.4

540 1,16 0,2-1,2
benzén- 636 6,25 0,2-4
-dichloretan
- 628 3,58 0,2-0,6
S 626 5,83 0,04-0,2
benzén-CCla 602 8,0 0,0-9,0
(nitrobenzén)
butylacet4t® 350 = 0,1-8,0

Interferujice prvky a ich Cit.

nasobné mnozstva

TI(IIT), Ga(IIT), Sb(IIT), Zn(IT)
Cd(1T), Hg(IT), Fe(IIT), Bi(II),
Au(IIT), Pt(IT)-40, As(V)-80,
Ni(11), V(V), Mo(VI)-200, Ce(11),
Be(IT), Mn(1I), Fe(IIT)-400,
Se(IV)-2000, Cu(IT)-20000

45,46

kovy 1V, V a VI stipec 47
) 8
T1, Au(I1I) 28
Au(III) 28,29
= 49

Sn(II)-5, Mg, Ni, Co-24, Bi, Cu, 30,31
Fe(I), 82 Se(IV), Pb, Ag, Hg(I)
Se(IV), Au(I1I), Cu(II), Fe(III), 32
Sb(V), Bi(I11), Hg(1T)

- 31
= 31
Bi-300, Fe(I11)-10, Se(IV), 33
Au(III)-5, Sb(I11), In, Hg

Sb(I11)-1, Hg(11), Bi(III), Cd-4, 34
Au(III)-20, TI(IIT)-40, Pt(IV)-80,
As(V)-100, Fe(I1I), Se(IV), V(V),

In, Mo(VI), Ga-200, Zn-240,

Mn-400, Ni-800, Cu-20000
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Pokracovani tabulky 11

Cinidlo Podmienky stanovenia
[H'] [Lig]* R
Akridin - -
Nil blue 45 M-H2SO4 0,04 M-KI  4.10° M
Janus blue 6N cr =
9N Br i
Janus blue B 4N CI =
7N Br =
Fenosafrazo 6,0N Cl =
70N Br &
Janus red 40N CF
6,0N Br -
Janus green 1,4 M-HBr - -
Janus green B 1,0N - -
1,5N - =
Janus green D 3,0N - -
I,5N = -
Cetyltrimetyl- 0,25 M-H2S04 0,625 % K1
amonium
0,2M-H2SO4 6 M-KI 0,18 %

extrahent

cykloheksanén -

cykloheksanén °,

benzén-acetén

benzén-acetén
benzén-acetén

benzén-acetén
benzén-acetén
benzén-acetén
benzén-acetén
benzén-acetén
benzén-acetén
benzén-acetén
benzén-acetén
benzén-acetén
benzén-acetén
chloroform

chloroform

" Lig. - ligand, " R - katién farbiva, © fluorimetrickd metdda, flotacia

A

* [nm] [mof lem | stanovenia

640
600

605
640

645
600
605
540
550

630
635
635
635
360

360

e.107

14
4,00

7,90
2,50
4,00
3,71
5,32
2,40
3,66
1,20
2,65
425
3,20
425
49

59

Rozsah

[ug.cn1'3]

20
10 %

-12,5 mg

Interferujice prvky a ich

nasobné mnozstva

Hg(11), Bi(I1I)-0,1, Sb(II1)-0,2,
Cd, As(V)-1, Au(III)-4, Fe(III),
TI(IIT), Pt(IV), Zn, Se(1V)-40,
V(V), In, Mo,(VI), Ga-200, Ni,
Co, Mn(I1)-400, Cu(II)-10000
Se, Au, Hg, Bi, Sb, Fe
Cu(1I)-2000, Ta(V)-3300, Co(II)-
-6500, Cd(II)-6000, Ni(I1)-6000,
Ge(IV)-1500, Nb(V)-3400, Cr(III)-
-3000, Fe(ID)-6100, Fe(I1I), Se(1V),
Hg(1I), TI(III), Au(II), Sb(V)

Zn, Be, Al, Sn(Il), Fe(II), Co, Ni,
Mn(II), Cr(III), BO%’, PO?{ ,NO3,
$20%", FmClOj, C207", Cit-100
Pt-Me, Au, Bi, Cu, Ge, Sb, Sn, Tl

Cit.

35
36

36

36

36

37
38

39

51



Tabulka III
Charakteristiky metod stanovenia teliiru s kyaninovymi farbivami

Cinidlo Podmienky stanovenia A e.10™ Rozsah
- i [nm] [mol'l.l,cm"l] stanovenia
[H") [Lig]* extrahent [mg.cm™]
Catonic violet 4,0 M-H2S04 1,0 M-LiCl benzén 582 7,22 0,05-17,6
toluén 584 5,22
3,4 M-H2S04 1,0 M-LiCl amylacetat 564 6,55 -
izoamylacetat 564 7,0 -
Cationic red-violet 3,6 M-H2S04 1,0 M-LiCl benzén 564 7,00 0,6-17,8
5,8 M-H2S04 0,04 M-LiBr benzén 572 5,17 0,7-10,2
3,4-4,0 M- 1,0-2,0 M- toluén 570 3,75 -
H2S04 LiCl
6,5-7,8 M- 2,0-2,5 M- toluén 570 3,70 -
H3PO4 LiCl
3,0-4,2M- 1,3-1,7 M- toluén 564 2,00 -
HCI Lici
1,8-2,3 M- 1,5 M-LiCl toluén 570 1,92
H2S04
+ 1,0 M-H3PO4
3,0-3,3 M- 1,8-2,1M- amylacetat 542 3,90
H2S04 LiCl
N,N'-di(acetoxietyl)- 4,4 M-H2S0O4 1,5 M-LiCl benzén 560 11,2 0,05-15
indokarbokyanin toluén 560 7,0
Astrafloxin 0,9~1,6 M- 1,2-1,6 M- amylacetat 540 11,2 -
H2S04 LiCl
+ 3,8-5,0 M-
H3PO4

toluén 6,71 - -

" Lig. - ligand

Interferujuce prvky a ich

nasobné mnozstva

Au(IID), TI(IID), Sb(V), Hg() ai.

Zn, Cd, Ni, Co, Mn(II)-500,

Au(l1), TICIID), Sb(V), He(II) ai.

Au(I1I), TI(IID), Sb(V), He(Il) ai.

54,55

56

57



s Gispechom sa vyuZzivaju aj v metédach oddelenia teltiru od
selénu, zlata, bizmutu, medi a inych prvkov. V tabulke II
st uvedené podmienky vytvdrania sa a charakteristiky iéno-
vych asocidtov halogénteluritCitanov so zasaditymi farbi-
vami. Boli skimané reakcie halogenidovych (chloridovych
a bromidovych) komplexov Te (IV) s roznymi rodaminami:
butylrodaminom C (cit."”"*'), etylrodaminom C (cit.’*), ro-
daminom C (cit.2%), rodaminom 3GO (cit.**-*), rodami-
nom 4G (cit.”*), rodaminom 6G (cit.**"*").

Najpodrobnejsiebola skimana reakcia halogenidovych
komplexov teliru s butylrodaminom C. Na vylu¢enie vzni-
kajucich iénovych asocidtov sa pouzivali malopoldrne roz-
pustadla (benzén, xylén) a zmesi tychto rozpustadiel. Na-
jlep$ie vysledky boli dosiahnuté v pripade extrakcii zmesou
benzénu s éterom (3:1) a benzénu s butylacetitom (5:1).
Vyluéenie iénovych asocidtov dosahuje 83 %, e = 7,7.10%
mol-!.l.em™ pri vinovej dizke 565 nm. Stanovenie teltiru
ru§f indium, talium (IIT), antimon (V), zlato (IIT), ortut’ (I,
II), zelezo (III), med (I), cin (II, I'V), striebro a bizmut. Preto
oblast vyuZzitia butylrodamina C je obmedzend materidlmi
s jednoduchym zlozenim alebo materidlmi s pomerne vy-
sokym obsahom teltiru. Selén stanoveniu teldru neprekaza.

Zliceniny teltiru (IV) s rodaminami su fluorescencné.
Porovnavanie fluorescenénych reakcii teldru s rodamina-
mi’’ ukézalo, Ze najcitlivej$ima najselektivnejsim je butyl-
rodamin B. AvSak, vyuzitie tohoto Cinidla je moZzné len za
podmienky oddelenia od interferujiicich prvkov. Metoda je
vel'mi citlivd (tab. II). V minerdlnej surovine je mozné
stanovit' 104 % teltru z navazky 0,5-1,0 g.

Reakcie teldru s derivitmi pyrazolonu skumal Bu-
sev2829  Zistili, 7e halogenidové komplexy teluru (IV)
v kyslom prostredi reaguju s organickymi zdsadami: dianti-
pyrilmetanom, diantipyrilmetylmetinom, diantipyrilpropyl-
metdnom a diantipyrilfenylmetdnom. Chloridové a bromi-
dové komplexy selénu tieZ reaguji s menovanymi zlicen-
inami. AvSak chloridové komplexy selénu sa nevylucujui
dichléretdnom. Této skutoénost sa vyuZiva pre rozdelenie
selénu a teldru®. Po reextrakcii koneéné stanovenie teltiru
(IV) vedu s bromidovymi komplexami a diantipyrylpropil-
metanom. Réznymi spektrofotometrickymi metodami bolo
zistené, ze pomer Te(IV) : diantipyrilpropylmetdn : Brje
1:2:6.

Extrakty, obsahujtice chloridové komplexy teltiru s deri-
vatmi antipyrina maji dva maxima v spektre (325 a 380 nm,
e= 790). Bromidové komplexy teltiru s derivdtmi antipirinu
maju intenzivnejSie sfarbenie. Moldrny absorpény koefi-
cientsarovnd 8= 13500 mol-!.I.cm™! pri 330 nm, ae = 4200
mol-!.L.em™! pri 450 nm.
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Ako ¢inidld pre fotometrické a extrakéno-fotometrické
stanovenie teliru boli skiimané nasledovné zésadité far-
biva: metylviolet30:3! briliantova zeleti”’, Victoria blue
4R*¥, malachitovd zeleii”', akridin34, Nil blue®, fenosa-
frazo blue®, Janus blue®, Janus red’, Janus green”, Janus
green B’* a Janus green D™’

NajcitlivejS§imi reagentmi z tejto skupiny su briliantova
zelen a Victoria blue 4R. Stanoveniu teldru prekaza selén
(IV), zlato (I111), med’ (I1I), zelezo (III), antimon (V), bizmut
(I1I), ortut, indium, talium (III). Velkymnedostatkom tych-
to metdd je potreba vyuzitia velmi toxickych rozpustadiel
(benzén, nitrobenzén, dichléretdn ai.). Uvedené metody
stanovenia teliru boli pouzité pre rozbory réznych prirod-
nych a technickych objektov.

Zaciatkom 90-tych rokov Kish so spolupracovnikmi
publikoval sériu prac52-57, venovanu extrakéno-fotomet-
rickému stanoveniu teltiru s kyaninovymi farbivami®™. Vy-
pracované metody sa liSia postaCujicou citlivostou; ich
molarny absorbény koeficient sa rovnd £ e <3,7.10%,
11,2.10*%mol" .l.em™!. Tieto kyaninovéfarbivaboli poui-
té g pre extrakéno-fotometrické stanovenie selénu’%:60.
Avsak, selén nerusi stanovenie teldru. Kritka charakteris-
tika tychto metdd je uvedend v tabulke II1.

4. Zaver

Pre fotometrické a luminiscen¢né stanovenie teliiru naj-
CastejSie sa pouZiva tiomoc€ovina, dietylditiokarbamat sod-
ny, diantipyrylpropylmetén a butylrodamin C (cit.’) a nie-
ktoré zasadité farbivd. Zaujimavé vysledky boli dosiahnuté
pri pouziti niektorych kyaninovych farbiv. Tieto metody sa
charakterizuju postacujiicou dékazoschopnostou, vysokou
citlivostou a selektivitou.
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V. Andruch and M. Matherny (Technical University
Kosice, Presov, Slovak Republic): Spectrophotometric
Methods of Tellurium Determination

Tellurium and its compounds are often used in various
fields of technology. This is why the problem of Te deter-
mination is very topical. Spectrophotometric methods of
element determination are simple,. sufficiently sensitive,
and selective. The review summarizes main spectropho-
tometric methods of Te determination, their short charac-
teristics, advantages, and shortcomings. The data are arran-
ged in tables.
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