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Наиболее распространенные способы определения теллура основа

ны на выделении его в виде элементарного восстановлением теллуритов 
в солянокислой среде хлористыім оловом, солями гидразина, сульфитом 
натрия и другими с гравиметрическим окончанием определения [1, 2]. 
И звестны и некоторые титриметрические методы [2], Из растворов тел 
луратов  (особенно при малых концентрациях) большинство восстанови
телей не выделяет элементарного теллура. Требуется каким-либо спосо
бом прежде восстанавливать теллураты  до теллуритов [4]. Методом, 
предложенным одним из нас, с использованием в качестве восстановите
ля  молочного сахара в щелочной среде [3] можно выделять элем ентар
ный теллур как  из растворов теллуритов, так  и из растворов теллуратов. 
Ho работа в условиях щелочной среды не всегда удобна, особенно при 
ан ализе  природных и технических материалов.

Д л я  выделения теллура из теллуратов мы использовали хлористое 
олово в солянокислой среде, предварительно восстанавливая теллураты 
до теллуритов концентрированной соляной кислотой, йодистым калием, 
сульфитом натрия. Однако во всех случаях осадок элементарного тел 
л ура  оказы вался  загрязненным окклюдированным оловом, приходилось 
переосаж дать его молочным сахаром в щелочной среде.

Проведенные исследования показали, что в  умеренно кислых сре
дах, создаваемых некоторыми буферными смесями или органическими 
кислотами, сульфит натрия іможет выделять элементарный теллур д о 
статочной чистоты непосредственно как из растворов теллуритов, так  
>? из растворов теллуратов. В присутствии смеси хлорида, нитрата и цит
р а т а  аммония для  выделения теллура из теллурата требуется при н а 
гревании около двух часов. В этом случае, по-видимому, сначала вслед
ствие гидролиза уменьшается pH раствора, а затем уже становится в о з 
можным разложение сульфита, а следовательно, и  восстановление тел 
лурата.

Время выделения теллура заметно сокращ ает замена цитрата а м 
мония лимонной кислотой и некоторыми другими органическими кисло
тами. И спользование органических кислот более слабых или не превы
ш аю щ их значительно по силе сернистую кислоту ( A J = 1,3* 10 2) позво
ляет допускать кипячение реакционной смеси.

Были проверены кислоты: лимонная (A l— 8,4040 4), малоиовая 
AJ 1,4940 3), монохлоруксусная ( А — 1,4040 3 , d  — винная 

( A J = I ,0 4 4 0  ~3), малеиновая (Аі =  1,0010 - ) ,  щ авелевая  (A l—5,940  2 .
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Н аиболее быстро (почти за 25— 30 минут) при хорошей коагуляции 
осадка количественное выделение теллура проходило в присутствии щ а 
велевой кислоты. Щ авелевую кислоту оказалось  возможным использо
вать при выделении теллура из растворов теллуратов, щелочных ме
таллов к а к  в отсутствии, так  и -в присутствии меди. В последнем случае 
при добавлении щ авелевой кислоты образуется осадок оксалата  меди, 
который может быть, однако, получен достаточно крупным, легко отм ы 
вающимся и почти не окклюдирующим теллура. Медь отделяется в виде 
оксалата, теллур ж е  восстанавливается, затем так  же, как  в растворах 
теллуратов щелочных металлов. В присутствии ж елеза  щ авелевая  кисло
та не может использоваться, так  как по мере .восстановления ж елеза  
(III)  в ж елезо (II) постепенно выделяется осадок оксалата  ж елеза  (II) ,  
с которым еоосаж дается  теллур.

В этом случае, а такж е  при (совместном присутствии меди и ж елеза  
восстановление проводится с другими органическими кислотами. Л у ч 
шие результаты (из проверенных нами кислот) дало использование 
монохлоруксусяой кислоты. Выделение теллура ів !присутствии лимонной 
и винной кислот требовало большей затраты  времени (около часа) .  
М алоновая и малеиновая кислоты оказались неудобными в работе.

О п р е д е л е н и е  т е л л у р а  в т е л л у р а т а х  щ е л о ч н ы х  м е т а л л о в

В коническую колбу с закры вателем  к раствору теллурата, содер
ж ащ его  около 0,01 г теллура, прибавляется по 2 г предварительно р а с 
творенных хлорида и нитрата аммония и щ авелевой кислоты (или 
другой кислоты из указанных выш е). Объем раствора доводится до 
60— 80 м л  (из м алою  объема возможно выпадение оксалата аммония). 
К холодной реакционной смеси постепенно при взбалтывании круговыми 
движениями прибавляется около четырех граммов кристаллического 
сульфита натрия, раствор выдерж ивается при слабом кипячении 25—30 
минут (при использовании винной или лимонной кислот— около часа) до 
коагуляции осадка элементарного теллура. Ускоряет коагуляцию при
бавление в конце нагревания нескольких кристалликов сухого сульфита.

После охлаж дения  реакционной смеси осадок теллура отфильтР 0~ 
вывается через тампон из стеклянной ваты и асбеста и промывается го
рячим 2-проц. раствором сульфата аммония. Определение закан чи вает
ся титриметрически по методу Онуфриенок и Аксененко [3]. Результаты  
определений приведены в таблице 1.

Таблица 1

Взято Te (VI) в 2 j Найдено Te в г Относительная 
ошибка в %

0,0105
0,0110
0,0120
0,0126
0,0105
0,0126
0,0105
0,0126
0,0106

0,0103
0,0108
0,0118
0,0125
0,0105
0,0127
0,0106
0,0128
0,0108

- 1 , 9 0  

- 1 , 8 1  

-1 ,66  
^ O , 79 

0,00 
+ 0 , 7 9  

+ 0 , 9 5  
+  1,58  

+  1,88

О п р е д е л е н и е  т е л л у р а  в т е л л у р а т а х  в п р и с у т с т в и и  ме ди  и ж е л е з а

К раствору теллурата в объеме 60— 80 мл,  содерж ащ ем у около 
0,01 г теллура, 0,5 2 меди и 0,5 2 ж елеза, прибавляется по 2 2 хлорида
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и нитрата аммония и монохлоруіксусной кислоты. К холодной реакцион
ной смеси постепенно при взбалтывании прибавляется кристаллический 
сульфит натрия до обесцвечивания раствора. К аж д ая  новая порция при
бавляется после растворения предыдущей. Обесцвечиванию предшест- 
в у ет обір а зов ан и е кор ичневато -кр аісного окр а ш ив ани я . Пр иб а в л ей и е 
сульфита прекращ ается после образования не исчезающего 1—2 минуты 
вишиево-красного окрашивания. Расход сульфита 6,0— 6,5 г. Бесцвет
ный или вишнево-красный раствор осторожно кипятится 30—40 минут.

При нагревании реакционная смесь сначала обесцвечивается, затем 
желтеет, оставаясь прозрачной, после чего мутнеет с выделением серова
то-черного осадка элементарного теллура. Д л я  лучшей .коагуляции 
перед концом нагревания прибавляется несколько кристалликов суль 
фита. О садок отфильтровывается быстро из горячего раствора (при 
охлаждении происходит окисление меди), фильтрат долж ен  быть бес
цветным или слабо голубоватым. Промывается осадок несколько 
раз горячим 2-піроц. раствором сульф ата аммония до прекращ ения реак 
ции н а  медь с K4[F e (C N )6]. Определение заканчивается титриметриче- 
ски [3]. f

По описанной методике теллур определялся в искусственных сме
сях, составленных из солей меди и ж елеза  с добавками известных к о 
личеств теллуровой кислоты, а так ж е  в растворах теллуратов щелочных 
металлов (табл. 2).

Т а б л и ц а  2
Взято в г Найдено Te в г Относительная 

ошибка вTe (VI) Cu Fe

0,0109 0,5 0,5 0,0107 -1,83
0,0126 0,6 0,8 0,0124 -1,58
0,0106 — 0,6 0,0105 -0,94
0,0110 0,5 0,5 0,0109 —0,91
0,0106 0,5 0,5 0,0106 0,00
0,0120 0,7 0,5 0,0121 +0,82
0,0109 0,5 — 0,0110 +0,91
0,0102 0,8 0,5 0,0103 +0,98
0,0109 — 0,5 0,011! + 1,82
0,0107

I
0.5 0,5 0,0109 + 1,86

З атр ата  времени на определение около двух часов. Относительная 
ошибка — в пределах + 2 ,0 % .

Выводы

1. П редложен способ определения теллура в растворах, содерж а
щих теллураты  щелочных металлов, а такж е в растворах, содержащих 
теллурат-ионы наряду с ионами меди и железа.

2. При низкой кислотности растворов ион N O / не препятствует вы
делению элементарного теллура сульфитом натрия.
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