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tračná hodnota udávaná v mol.dm"3 a / je hrubka kyvety
v cm. Súčasne sa však hodnota £ definuje i následovně:

1. Uvod

Telúr má velký význam v technike, menovite zlúčeniny
a zliatiny telúru sa používajú v polovodičovej technike,
mikroelektronike, laserovej technike ap. Preto je kontrola
ich čistoty nepostrádatďná. Existujúce chemické a fyzi-
kálně metody nie vždy vyhovujú požiadavkam stanovenia
telúru. Spektrofotometrické metody stanovenia telúru sa
vyznačujújednoduchosťou prevedenia, postačujúcou dóka-
zoschopnosťou a prístupnosťou přístrojového vybavenia.
Činidla pre fotometrické stanovenie telúru možno rozdělit'
na tri skupiny: anorganické činidla, ktoré vytvárajú sfar-
bené zlúčeniny; činidla, ktoré obsahujú dusík a síru; a
zásadité farbivá, ktoré s aniónovými komplexami telúru
vytvárajú extrahovatelné iónové asociáty. Reakcie prvej
skupiny dnes sa už pre ich metrologické charakteristiky
málo používajú.

Pri aplikácii molekulovej spektrometrie (kolorimetrie)
jednou nejvýznamnejšou metrologickou charakteristikou
je extinčný (absorpčný) koeficient £. Tento je charakteri-
zovaný vzťahom

£ = AIL..L (1)

£ = áAláC (2)

kde A je nameraná hodnota absorbancie [A], C je koncen-

Prejednotkovú hodnotu /, hodnota £ vyjadřuje v zmysle
kanonizácie IUPAC-u1 citlivost' stanovenia.

Charakteristické experimentálně získané hodnoty sú
uvedené v tabul'kách I až III.

2. Stanovenie telúru s činidlami
obsahujúcimi dusík a síru

Telúr vytvára s organickými činidlami obsahujúcimi
síru, komplexné zlúčeniny, extrahovatelné organickými
rozpušťadlami. Reakcie telúru s unitiolom2, dietylditiokarba-
mátom2'3, tiomočovinou a jeho derivátmi5"7, bizmutolom
II (cit.8"13) a jeho derivátmi: 5-merkapto-3-(3-fenylamino-)-
1,3,4-tiadiazoltionom-2 a 5-merkapto-3-(3-n-brómfenylami-
nopropio)-l,3,4-tiadiazoltionom-2 (cit.14), derivátmi 1-benzyl-
benzimid-azoltiona-2 (cit.15'16), naftylbizmutolom (cit.8>17>18)
boli použité na vypracovanie metod stanovenia telúru v róz-
nych prírodných a technických materiáloch. Spoločným
nedostatkom týchto metod je malá citlivost' (e - 104),
potřeba používat' velmi toxické extrahenty (chloroform,
nitrobenzén ai.) ako i malá selektivita. Z tejto skupiny
činidiel na stanovenie telúru najčastejšie sa používá tiomo-
čovina a dietylditiokarbamát sodný (tab. I).

3. Stanovenie telúru so zásaditými farbivami

Spektrofotometrickými metodami stanovenia telúru
s vysokou citlivosťou sú metody založené na použití or-
ganických činidiel - farbív, ktoré sa charakterizujú velTcou
selektivitou (tab. II).

Z tejto skupiny činidiel pre stanovenie telúru boli skúma-
né rózne organické zásady - deriváty pyrazolonu, rodamí-
nové, trifenylmetánové a iné farbiva. Reakcia s telúrom sa
uskutočňuje vo veFmi kyslom prostředí - za podmienok
vysokej stability acidokomplexov. Reakcie tejto skupiny
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Tabulka 1
Charakteristiky metod stanovenia telúru s činidlami obsahujúcimi dusík a síru

Činidlo

1,1,3-Tetrametyltiomočovina
Difenyltiomočovina

Dietylditiokarbamát sodný

Unitiol
HSCH2CH(SH)CH2SO3Na
Bizmutol II

Naftylbizmutol

Podmienky

prostredie

0,2-0,4 M-HC1
5,4-7,2 M-H2SO4
+ 0,2 M-NaBr
3 M-HC1
pH 6,3-9,0
pH 5-1 M-H2SO4

pH6,5

pHO-6

stanovenia

extrahent

benzen

chloroform
voda-acetón 60 %
-

chloroform

chloroform
benzen

X.
[run]

382
380-390

340
424
248

330

328
325

e.10"4

[mol'1 .Lem"1]

2,14
1,45

-
0,32
0,688

2,8

2,14
1,74

Rozsah
stanovenia
[|Xg.cm"3]

0,2-7,0
4-20

-
1-20

-

0,1-4,0

0-25
—

Interferuj úce prvky a ich
násobné množstva

Bi, Se(IV), Fe(III), Cu
Se-1, Fe, Bi-10, Pd(II), As(III)

-
Fe(III), Cu, Bi(III)
Cu(II)-10, Al-500, Ni(II)-2,
Sn(II)-50
Fe, Se, Cu, Hg(I, II), Ag, As,
Au, Pt, Pd, Ni, Co, Pb, Ti ai.
Hg(II), Sn(II), Ag, Tl(I)-100
—

Cit.

5-7
5-7

3,4

2

8-1:

8,17
18

Tabulka II
Charakteristiky metod stanovenia telúru so zásaditými farbivami

Činidlo Podmienky stanovenia Rozsah Interferujúce prvky a ich

Butylrodamín C

[H+]

5,0-5,2 M-
H2SO4
4,75 M-
H2SO4
7,0 M-
H2SO4
4,8 M-
H2SO4

[LigT

0,12 M-
NaBr
0,1 M-
B ť
0,14 M-
NaBr
0,2 M-
KBr

[R+] b

2,8.1(

-

0,014

-

extrahent
[nm] [moi^.l.cm" ] stanovenia násobné množstva

[Hg.crn3]

Cit.

,-42,8.10" M benzén-acetón 566

benzen-aceton 536

0,014 % benzén-acetón 560

toluen, etanol - - - -

0,2-4 Se(IV)-300 19,20,
40
41

21

26,27

O^-IO"1 % -

Fe(III), Cu

X e.10"4



Pokračování tabulky II

Činidlo Podmienky stanovenia X £.10" Rozsah Interferujúce prvky a ich Cit.

~[ňm] [mol" .l.cm" ] stanovenia násobné množstva
[u.g.cmf3]

Butylrodamín B c 6,5 M-
H2SO4

Etylrodamín C c 5,0 M-
H2SO4

2,1 M- - benzen 490
HBr

587
10 mg.ml" 2,0 mg.ml" benzén-acetón 555
Br"

600

K>

Etylrodamín B
Rosamín

Rodamín B c

Rodamín 3 GOC

Rodamín 4 G c

Rodamín 6 G c

-

5-7 % HC1

0,64-1,28 M-
H3PO4
-

3,5-4,0 M-
HC1
1,5-2,0 M-
HBr
1,75-2,0 M-
H2SO4
3,5-4,0 M-
HC1
1,5-2,0 M-

HBr
1,75-2,0 M-
H2SO4
4,8 M-
H2SO4

Br"
—

r

Br'
-

-

0,4 M-
HBr
-

0,4 M-
HBr
0,2 M-
KBr

-

-

-

6,0.10"4 M

l,7.10"4M

0,7.10"4M

2,3.10"4M

l,5.10"4M

0,4.10"4 M

4,4.10"4M

benzen
benzén-etér

benzén-etér
benzen

benzen

-

benzen

benzen

benzen

toluen, etanol

587

-

600

587
-

-

-

-

_

-

-

3,5 >10"4 % In, Ga, Sb, Au, Hg, Fe(III), 27,42
Cu(I)

ÍO^-IO'5 % - 27
0,1-fig

0,04-^g

20-200

20-150

22

27
Ga, Sb(III), Sn, Mo, Re, In, TI 43,44
Hg, Ag, Pb, Se, Th, Zn, Fe, V(V),
Ce(IV), Au, CrO^

23

27
10-100 In-2, Cd-10000, Ga2

20-200 -

1-13 In-2, Cd-10000, Ga

1-10

5-50

0,02-05

27
4,25

24

24

benzen 587

20,26

27,25

7,8

165

17

[H+] [Lig"]a [R+] b extrahent



Pokračování tabulky II

Činidlo Podmienky stanovenia X e.10-4 Rozsah Interferujúce prvky a ich Cit.

[H+] [Lig. [R
+nb extrahent

[nm] [mol" .Lem" ] stanovenia násobné množstva
[\ig.cm3]

Papaverín 5,2 M-
H2SO4

0,2 M-
KBr

5,4.10'4M toluen,
kys. octová

440 0,266 1-20

Brompyrogallol
red
Diantipyrilmetán

Diantipyrilpropyl-
metán

Chrompyrazol
Metylviolet

Briliantová zeleň

Malachitová zeleň
Victoria blue 4 R

Akridín

pH 3,5-4,5
-

2,0 M-
H2SO4
3-7 M-
HC1
1,5-6 M-
HBr
-
pH0,8
(HCI)
2 M-HBr

HCI
HCI
4,5-5,5 M-
H2SO4
4,7-9,0 M-
H2SO4

DFG
-
0,6 M-
KBr
-

-

-

KI

-

KI
KI
0,7 M-
KBr
>0,lM-
KBr

- petroletér
- izobutanl
- chloroform

- dichloretán

- dichloretán

-
-

- benzen-
-dichloretán

- -
5.10"3% benzén-CCl4

(nitrobenzén)
>7,5.10'4% butylacetátc

545
-

336

325

450

-

540

636

628
626
602

350

5,7
-

0,182

0,079

0,42

5,8
1,16

6,25

3,58
5,83
8,0

-

0,1-2
ccal0" 3 %
ÍO^-IO'1 %

-

0,5-12

0,2-2,4
0,2-1,2

0,2-4

0,2-0,6
0,04-0,2
0,0-9,0

0,1-8,0

Tl(III), Ga(III), Sb(III), Zn(II)
Cd(II), Hg(II), Fe(III), Bi(III),
Au(III), Pt(II)-40, As(V)-80,
Ni(II), V(V), Mo(VI)-200, Ce(II),
Be(II), Mn(II), Fe(III)-400,
Se(IV)-2000, Cu(II)-20000
kovy IV, V a VI štipec

TI, Au(III)

Au(III)

45,46

47

48

28

28,29

49
Sn(II)-5, Mg, Ni, Co-24, Bi, Cu, 30,31

-,2-Fe(II), S , Se(IV), Pb, Ag, Hg(I)
Se(IV), Au(III), Cu(II), Fe(III),
Sb(V), Bi(III), Hg(II)

Bi-300, Fe(III)-10, Se(IV),
Au(III)-5, Sb(III), In, Hg
Sb(III)-l, Hg(II), Bi(III), Cd-4,
Au(III)-20, Tl(III)-40, Pt(IV)-80,
As(V)-100, Fe(III), Se(IV), V(V),
In, Mo(VI), Ga-200, Zn-240,
Mn-400, Ni-800, Cu-20000

32

31
31
33

34



Pokračování tabulky II

Činidlo Podmienky stanovenia

[LigT [R+] extrahent

X e.10-4 Rozsah Interferujúce prvky a ich
• [nm] [mol .l.cm" ] stanovenia násobné množstva

[|ig.cm~3]

Cit.

Nil blue
Janus blue

cykloheksanón

4,5 M-H2SO4
6N

0,04 M-KI 4.10"5M
cr
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Janus blue B

Fenosafrazo

Janus red

Janus green
Janus green B

Janus green D

Cetyltrimetyl-
amónium

9N
4N
7N
6,0 N
7,0 N
4,0 N
6,0 N
l,4M-HBr
1,0 N
1,5 N
3,0 N
1,5 N
0,25 M-H2SO4

Br
Cl
Br
Cl
Br
Cl
Br
-
-
-
-
-

0,625 % KI

0,2M-H2SO4 6M-KI 0,18

cykloheksanón , 640
benzén-acetón 600

14
4,00

benzén-acetón
benzén-acetón
benzén-acetón
benzén-acetón
benzén-acetón
benzén-acetón
benzén-acetón
benzén-acetón
benzén-acetón
benzén-acetón
benzén-acetón
benzén-acetón
chloroform

chloroform

605
640
645
600
605
540
550

-
630
635
635
635
360

360

7,90
2,50
4,00
3,71
5,32
2,40
3,66
1,20
2,65
4,25
3,20
4,25
4,9

5.9

-2,0
10'4%

35
36

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

36

36

36

37
- - 38

- 39

-12,5 mg Zn, Be, AI, Sn(II), Fe(II), Co, Ni, 50
Mn(II), Cr(III), BO3", PO^', NOj,
S2O3", Fm CIO4, C2O4", Cit-100
Pt-Me, Au, Bi, Cu, Ge, Sb, Sn, TI 51

—
1 Lig. - ligand, R - katión farbiva, c fluorimetrická metoda, d flotácia

Akridín - - cykloheksanón - -

[H+]



Tabulka III
Charakteristiky metod stanovenia telúru s kyaninovými farbivami

Činidlo Podmienky stanovenia e.10" Rozsah Interferujúce prvky a ich Cit.

[LigT extrahent
[nm] [mol"1.Lem"1] stanovenia

[mg.cm"3]
násobné množstva

to

Catonic violet

Cationic red-violet

4,0 M-H2SO4

3,4 M-H2SO4

3,6 M-H2SO4

5,8 M-H2SO4
3,4-4,0 M-

H2SO4
6,5-7,8 M-
H3PO4
3,0-4,2 M-
HC1
1,8-2,3 M-
H2SO4
+ l,0M-H3PO4

3,0-3,3 M-
H2SO4

N,N'-di(acetoxietyl)- 4,4 M-H2SO4
indokarbokyanin
Astrafloxin 0,9-1,6 M-

H2SO4
+ 3,8-5,0 M-
H3PO4

l,0M-LiCl

1.0M-L1C1

1,0M-LÍC1

0,04 M-LiBr
1,0-2,0 M-
LiCl
2,0-2,5 M-
LiCl
1,3-1,7 M-
LiCl
1,5M-LÍC1

1,8-2,1 M-
LiCl
1,5 M-LiCl

1,2-1,6 M-
LiCl

benzen 582 7,22
toluen 584 5,22
amylacetát 564 6,55
izoamylacetát 564 7,0
benzen 564 7,00

benzen
toluen

toluen

toluen

toluen

572
570

toluen 6,71

5,17
3,75

570 3,70

564 2,00

570 1,92

amylacetát 542 3,90

benzen 560 11,2
toluen 560 7,0
amylacetát 540 11,2

0,05-17,6 Au(III), Tl(III), Sb(V), Hg(II) ai. 52,53

Zn, Cd, Ni, Co, Mn(II)-500, 54,55
Au(III), Tl(III), Sb(V), Hg(II) ai.

0,05-15 Au(III), Tl(III), Sb(V), Hg(II) ai. 56

57

1 Lig. - ligand

[H+]

X

0,6-17,8 Zn,
Au(]

0,7-10,2

~



s úspechom sa využívajú aj v metodách oddelenia telúru od
selenu, zlata, bizmutu, médi a iných prvkov. V tabuFke II
sú uvedené podmienky vytvárania sa a charakteristiky ióno-
vých asociátov halogénteluritčitanov so zásaditými farbi-
vami. Boli skúmané reakcie halogenidových (chloridových
a bromidových) komplexov Te (IV) s róznymi rodamínami:
butylrodamínom C (cit.19"21), etylrodamínom C (cit.22), ro-
damínom C (cit.23), rodamínom 3GO (cit.24-25), rodamí-
nom 4G (cit.24), rodamínom 6G (cit.2 0 '2 6).

Najpodrobnejšie bola skúmaná reakcia halogenidových
komplexov telúru s butylrodamínom C. Na výlučenie vzni-
kajúcich iónových asociátov sa používali málopolárne roz-
pušťadlá (benzen, xylen) a zmesi týchto rozpúšťadiel. Na-
jlepšie výsledky boli dosiahnuté v případe extrakcii zmesou
benzenu s éterom (3:1) a benzenu s butylacetátom (5:1).
Výlučenie iónových asociátov dosahuje 83 %, e = 7,7.104

mol'1.1.cm"1 pri vlnovej dížke 565 nm. Stanovenie telúru
ruší indium, talium (III), antimon (V), zlato (III), ortuť (I,
II), železo (III), meď (I), cín (II, IV), striebro a bizmut. Preto
oblast' využitia butylrodamína C je obmedzená materiálmi
s jednoduchým zložením alebo materiálmi s poměrné vy-
sokým obsahom telúru. Selen stanoveniu telúru neprekáža.

Zlúčeniny telúru (IV) s rodamínami sú fluorescenčně.
Porovnavanie fluorescenčných reakcií telúru s rodamína-
mi2 7 ukázalo, že najcitlivejším a najselektívnejšímjebutyl-
rodamín B. Avšak, využitie tohoto činidla je možné len za
podmienky oddelenia od interferujúcich prvkov. Metoda je
vel'mi citlivá (tab. II). V minerálnej surovině je možné
stanovit' 10~4 % telúru z navážky 0,5-1,0 g.

Reakcie telúru s derivátmi pyrazolonu skúmal Bu-

sev28,29 Zistili, že halogenidové komplexy telúru (IV)
v kyslom prostředí reagujú s organickými zásadami: dianti-
pyrilmetánom, diantipyrilmetylmetánom, diantipyrilpropyl-
metánom a diantipyrilfenylmetánom. Chloridové a bromi-
dové komplexy selenu tiež reagujú s menovanými zlúčen-
inami. Avšak chloridové komplexy selenu sa nevylučujú
dichlóretánom. Táto skutočnosť sa využívá pre rozdelenie
selenu a telúru29. Po reextrakcii konečné stanovenie telúru
(IV) vedu s bromidovými komplexami a diantipyrylpropil-
metánom. Róznymi spektrofotometrickými metodami bolo
zistené, že poměr Te(IV) : diantipyrilpropylmetán : Br je
1:2:6.

Extrakty, obsahujúce chloridové komplexy telúru s deri-
vátmi antipyrína majú dva maxima v spektre (325 a 380 nm,
e =5 790). Bromidové komplexy telúru s derivátmi antipirínu
majú intenzivnejšie sfarbenie. Molárny absorpčný koefi-
cient sa rovná 8= 13500 mol"1.Lem"1 pri 330 nm, ae = 4200
mol"1.Lem"1 pri 450 nm.

Ako činidla pre fotometrické a extrakčno-fotometrické
stanovenie telúru boli skúmané nasledovné zásadité far-
bivá: metylviolet30'31, briliantová zeleň32, Victoria blue
4R33, malachitová zeleň31, akridín34, Nil blue35, fenosa-
frazo blue36, Janus blue36, Janus red36, Janus green37, Janus
green B 3 8 a Janus green D 3 9 .

Najcitlivejšimi reagentmi z tejto skupiny sú briliantová
zeleň a Victoria blue 4R. Stanoveniu telúru prekáža selen
(IV), zlato (III), meď (II), železo (III), antimon (V), bizmut
(III), ortuť, indium, talium (III). Vďkým nedostatkom tých-
to metod je potřeba využitia vefmi toxických rozpúšťadiel
(benzen, nitrobenzén, dichlóretán ai.). Uvedené metody
stanovenia telúru boli použité pre rozbory róznych prírod-
ných a technických objektov.

Začiatkom 90-tých rokov Kish so spolupracovníkmi
publikoval sériu práč5 2"5 7, věnovánu extrakčno-fotomet-
rickému stanoveniu telúru s kyaninovými farbivami58. Vy-
pracované metody sa líšia postačujúcou citlivosťou; ich
molárny absorbčný koeficient sa rovná £ e <3,7.104,
11,2.104> mol"' .Lem"1. Tieto kyaninové farbivá boli použi-
té aj pre extrakčno-fotometrické stanovenie selenu59'60.
Avšak, selen neruší stanovenie telúru. Krátká charakteris-
tika týchto metod je uvedená v tabuFke III.

4. Závěr

Pre fotometrické a luminiscenčné stanovenie telúru naj-
častejšie sa používá tiomočovina, dietylditiokarbamát sod-
ný, diantipyrylpropylmetán a butylrodamín C (cit.2) a nie-
ktoré zásadité farbivá. Zaujímavé výsledky boli dosiahnuté
pri použití niektorých kyaninových farbív. Tieto metody sa
charakterizujú postačujúcou dókazoschopnosťou, vysokou
citlivosťou a selektivitou.
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V. Andruch and M. Matherny (Technical University
Košice, Prešov, Slovák Republic): Spectrophotometric
Methods of Tellurium Determination

Tellurium and its compounds are often ušed in various
fields of technology. This is why the problém 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.

529




