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p.-t. "Studia nad otrzymywaniem dwutlenku telluru wysokiej
czystosci”

Se wzgledu na wykorzystanie niektorych zwigzkéw telluru
o whkasnosciach podprzewodnikowych w wielu dziedzinach wspot-
czesnej elektroniki technicznej, wybrany temat jest bardzo ak-
tualny biorgc pod uwage zaréwno jego aspekt poznawczy jak i
utylitarny.

Praca ma charakter technologiczny przy mocnej podbudowie
chemii analitycznej. Otrzymywanie bowiem substancji o wysokim
stopniu czystosci wymaga stosowania szeregu Fizykochemicznych
technik oczyszczania oraz adaptacji czy opracowania nowych
czudych i1 selektywnych metod oznaczania Sladowych ilosei za-
nieczyszczen.

Dopuszczalng zawartoS¢ poszczegbélnych domieszek okresla
sie w zaleznosci od przeznaczenia danego materiatu. Autorka
podaje, ze dla zwiazkow telluru ksztattuje sie ona w granicach
10~5 do 10~6 %\ stad produkt TeO™ winien wykazywa¢ czystoscé
99*99099 Y=

Zakres czutosci stosowanych przez Autorke metod analitycz-
nych spektrofotometrycznych czy spektrografieznych nie zezwa-
la dla wiekszosci pierwiastkow na zejsScie ponizej granicy ozna-
czalnosci %. Dlatego mozna przyjac, ze osiggalne maksi-
mum okreslenia czystosci otrzymanego dwutlenku telluru miesci
sie w granicach pieciu dziewigtek 99*999 %= Produktem finalnym
jest przeto dwutlenek telluru spektralnej czystosci jesli cho-
dzi o zawartos¢ metali. Ten cel pracy autorki zostat w pedni

osiaggniety.



B?ace mozna podzieli¢ na dwie zasadnicze czesci, mianowil-
cie na etap oddzielania dwutlenku telluru od domieszek oraz
na analize chemiczng tych domieszek pozostatych w osadzie*

Autorka wykazata, ze najprostrzym i najefektywniejszym
sposobem oczyszczania dwutlenku telluru od zanieczyszczen oka-
zat sie sposob wielokrotnego wytracania kwasu tellurawego z
roztworu soli tellurowych za pomocg amoniaku. Mgr Goszczynska
uzywa tu terminu kwas tellurawy, chol sensu stricte otrzyma-
ny osad nim nie jest. Jest to produkt hydrolizy o wzorze praw-
dopodobnie TeO/OH/g.

Opracowanie warunkow decydujacych o podziale zanieczysz-
czen miedzy 4ug pokrysfcaliczny a faze stalg umozliwiato otrzy-
manie preparatu o wysokim stopniu czystosci.

W stosowanym, technicznym tellurze znaleziono spektralnie
nastepujace pierwiastki* Pb, Fe, Ag, Cu, Sb, Mn, Mg, Ki, Cr,
Ca, Si, Slady Al, Cd, Sn oraz fotometrycznie Se* W najwiekszej
1losci wystepuja* Se, Sb, Pb, Fe, Cu. Dlatego tymi piecioma
pierwiastkami zajmuje sie Autorka w swej pracy szczegodowo.

Okazato sie, ze wszystkie z wyjatkiem antymonu mozna
przeprowadzi¢ ilosciowo w 4ug pokrystaliczny wytrgcajac produkt
hydrolizy telluru amoniakiem przy pH 1. Antymon w catym zakre-
sie pH 1-8 pozostaje w osadzie. Opracowanie parametrow roz-
dziatu wnosi bezprzecznie element nowosci do pracy.

Mgr Goszczynska zmodyfikowata sposOb oznaczania selenu.
Sposréd dwoch stosowanych metod jego pznaczania za pomocg
3,3*-dwuamlnobenzydyny oraz o-fenylenodwuaminy, wykazata, ze
ta druga metoda daje lepsze wyniki ze wzgledu na czutosC 1 pre-
cyzje przy odczycie spektrofotometrycznym po 120 minutach. Dla
obu metod Autorka przytoczyda dane statystyczne. Oznaczeniu
nie przeszkadzajg towarzyszace technicznemu tellurowi liczne
pierwiastki metaliczne ponizej stezenia 1Q0~"%.

Poniewaz czudos¢ w.w.metody oznaczania selenu wynosi 107°?
a spektralnie jest on nieuchwytny, stad czwarte miejsce po
przecinku przy okreslaniu czystosci dwutlenku telluru jest juz
nleoznac zalnee=



W celu oznaczenia antymonu usuwano gdowny skdadnik przez
wytrgcenie go roztworem siarczynu sodowego, nastepnie oznacza-
no antymon za pomoca absorpcji Swiatda ekstraktéw trojchloro-
etylenowych kompleksu asocjacyjnego utworzonego z jsbGIgj~ 1
zieleni brylantowej, osiagajac czutoso 10°™ %. Okreslano wpt yw
obcych jonow oraz podano analize statystyczng wynikow.

Dalej Autorka adaptuje znane metody oznaczania ofowiu,
miedzi oraz zelaza do ich analizy w dwutlenku telluru osigga-
jac najwyzsza czutoséd dla ofowiu 5.10“" % oraz dla miedzi i
zelaza 10°™ %= Jednakze miedz i zelazo mozna oznaczy¢ spektral-
nie z czutoscig o rzad wiekszg, stad osiggalne jest okreslenie
ich zawartosci w 3202 na czwartym miejscu za przecinkiem.

Przy oznaczaniu sSladowych ilosci zanieczyszczen tellur
byt wstepnie usuwany, jednakze ustalenie gornej granicy steze-
nia makroskdadnika, ktore nie przeszkadzatoby w oznaczeniu da-
nego pierwiastka wymagato jego oznaczania. Wykorzystano do
tego celu z powodzeniem metode tLomocznikowg rejestrujac zok-
te zabarwienie utworzonego kompleksu tiomocznika z tellurejfi/HY/.

Wykorzystujac opracowane przez siebie metody rozdziatu
pieciu najwazniejszych pierwiastkéw towarzyszacych tellurowi
technicznemu oraz po przystosowaniu i czesciowo zmodyfikowa-
niu metod analitycznych do ich oznaczania Autorka opracowata
sposob otrzymywania dwutlenku telluru wysokiej czystosci.

Nie wdajac sie tu w szczegdly, proces otrzymywania dwu-
tlenku telluru wysokiej czystosci mozna podzieli¢ na dwa zasad-
nicze etapy* wstepne oczyszczanie oraz usuwanie Sladowych za-
nieczyszczen. Przebieg procesu w poszczegélnych etapach Autor-
ka kontrolowata spektrografieznie wzglednie wybrane pierwiast-
ki spektrofotometrycznie.

Z przedstawionych spektrogramow wynika, Zze Autorka w op-
racowanym przez siebie procesie otrzymywania TeO™ pozbyta sie
wszystkich zanieczyszczen z wyjatkiem krzemu.

Autorka nie odsyta z tekstu do zatgaczonych spektrogramow,
rowniez ich nie cytuje w pracy. Mozna sie jednakze dopatrzec,
ze jest to widmo nr 3* Widoczna jest rowniez skaba linia Sn.
Widma sasiednie nr 2 1 4 charakteryzujg sie wprawdzie stabszy-



mi liniami krzemu, jednakze wykazujg zawartos$¢ kilku innych
metali™

Ze spektrografu wynika, ze Autorka osiggneta wysoki sto-
pien czystosci otrzymanego dwutlenku telluru, co Swiadczy o
wiasciwym doborze metod rozdziatu i1 o prawiddowosci toku czyn-
Nnosci .

Praca stanowi zwarta catosC, obejmujacg konieczng czesc
analityczng, determinujgcg zamierzone osiggniecie w postaci
spektralnie czystego dwutlenku telluru. Wnosi novum do nauki
w kilku jej fragmentach analitycznych, rozdziatu sSladowych
pierwiastkéw od podstawowego oraz w podaniu receptury otrzy-
mywania preparatu.

Poszczegblne elementy pracy wykonano z kunsztem ekspery-
mentatorskim Swiadczacym o rutynie Doktorantki. Rozplanowanie
zagadnienia, jJego ujecie w tresSci, oparcie o duzy zakres lite-
ratury, nienaganny jezyk polski dopedniajg catosci dojrzatosci
naukowej Doktorantki.

Sposréd niektdérych usterek typu niemerytorycanego w pracy
wymienidbym niewdasciwos¢ terminu izotopow stabilnych zamiast
trwatych, rud telluru zamiast mineratéw lub okreslania telluru

"typowym metalem rzadkim” zamiast rzadko wystepujgcym. Metala-
mi rzadkimi zwyklismy nazywac¢ lantanowce.

Reasumujac, praca mgr inz. Hanny Goszczynskiej speinia
catkowicie warunki stawiane pracom doktorskim i1 nadaje sie do
dopuszczenia jej do publicznej obrony zgodnie z obowigzujacy-
mi w tym zakresie przepisami.



