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RESUMEN

La fabricacion de cauchos y gomas requiere el empleo de sales orgdnicas de teluro que actiian
como catalizadores. El principal inconveniente del andlisis de estos compuestos es su disolu-
cidn, debido a su baja solubilidad en agua. En este trabajo se propone una disgregacidn dcida
con dcido sulfiirico y perdxido de hidrégeno como el método mds sencillo y que consume un
tiempo aceptable, unos 25 minutos. Una vez puesta la muesira en disolucién se analiza me-
diante varios métodos bien establecidos, tanto volumétricos como instrumentales. Los resulta-
dos obtenidos son similares para todos ellos pero inferiores al suministrado por el fabricante.
Los métodos volumétricos y gravimétricos son capaces de diferenciar entre Te(IV) y Te(VI), sin
embargo los métodos instrumentales estudiados vinicamente analizan el contenido total de te-
luro. Asimismo, se pone a punto un nuevo método de determinacién de Te(IV) mediante Espec-
trometria de Absorcion Molecular en Fase Gas (EAMFG) tras la generaccién de su hidruro. Se
optimizan las variables que afectan a los procesos de reaccion y medida: medio de reaccion, vo-
lumen y concentracidn de borohidruro, tiempo de reduccidn, volumen y concentracién de la di-
solucidn deida afiadida y caudal de nitrégeno. El espectro de absorcion de los gases generados a
partir de Te(IV) es similar al obtenido a partir de Te(VI). El aspecto mds importante de esta op-
timizacién es la posibilidad de generar el hidruro desde medio dcido o bdsico. Finalmente se ob-
tienen las caracteristicas analiticas de la determinacidn.

Palabras clave: catalizador de teluro, disgregacion con H2804+H203, teluro(IV), teluro(VI),
hidruro de teluro. .

Several organic salts of tellurium are used as catalysts for synthetic rubber making. The
bigger problem of analysis of these compounds is obtaining a suitable aqueous solution, be-
cause their solubility in water is small. In this work a treatment with sulphuric acid and hydro-
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gen peroxide is proposed. We consider this method is the easiest to reach homogeneous water
solution. The time consumed is also correct because the treatment spends 25 minutes approxi-
mately. When the sample is prepared its analysis is carried out by well known volumetric and
instrumental methods. The results obtained are similar, but they are smaller than the content
indicated by the maker. Volumetric and gravimetric methods can differenciate Te(lV) from
Te(VI), however instrumental methods studied only analyze all tellurium. A new method of
Te(IV) determination by Gas Phase Molecular Absorption Spectrometry (GPMAS) after hydro-
gen telluride generation is studied. Experimental conditions affecting reaction and measure
processes are optimized: reaction medium, borohydride volume and concentration, reduction
time, volume and concentration of acid solution added and nitrogen flow-rate. Absorption spec-
trum of gases evolved from Te(IV) is similar to evolved from Te(VI). Hydride generation from
acid or alkaline medium is the most important event of this optimization. Finally, analytical
Sfeatures of determination are obtained,

Key words: tellurium catalyst, H2SO4+H202 treatment, tellurium(1V), tellurium(VI), hydro-
gen telluride.

0. INTRODUCCION

Como fruto del trabajo realizado en el grupo de investigacién del Area de Quimica
Analitica del Departamento de Qufmica de la Universidad de La Rioja, se han publicado
varios articulos sobre la generacién y determinacién de los hidruros de diversos elementos
quimicos: Sb (Sanz et al., 1988a; Sanz et al., 1988b; Sanz et al., 1990), Se (Sanz et al,
1988c), Pb (Sanz et al., 1989a; Sanz et al., 1989b), Ge (Sanz et al., 1990), As (Sanz et
al,, 1991), S (Sanz et al., 1992) y Bi (Sanz et al., 1993).

Otro de los elementos quimicos capaces de generar hidruro volétil es el teluro. Dicho
elemento posee dos estados de oxidacién muy comunes en disolucidn acuosa: Te(IV) y
Te(VI), a partir de los cuales es, a priori, posible generar su hidruro, HyTe (hidruro de te-
luro o telururo de hidrégeno).

En este trabajo se plantean varios objetivos:

- La comparacién de métodos cldsicos y modernos para la determinacién de teluro.

- La comprobacién experimental de diversos métodos cuantitativos capaces de diferen-
ciar Te(IV) de Te(VI).

- La generacion del hidruro de teluro, H,Te, a partir de Te(IV), y la posterior deter-
minacién de dicho hidruro mediante Espectrometria de Absorcién Molecular en Fase Gas
(EAMFQG).

- El andlisis de teluro en un aditivo catalftico utilizado para la fabricacién de cauchos
y gomas empleados como suela del calzado, mediante algunos de los métodos de determi-
nacién estudiados en los apartados anteriores.

1. BUSQUEDA BIBLIOGRAFICA
La revisién bibliogrifica se ha centrado en la blisqueda de métodos de disolucién y

disgregacion para realizar un tratamiento efectivo de la muestra orgdnica que contiene el te-
luro a analizar, métodos de determinacién de Te(IV) y/o Te(VI) mediante técnicas de anali-
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sis bien establecidas y métodos mds actuales de determinacién de diversas formas de teluro
tras la generacién de su hidruro.

1.1. Métodos de disolucién y disgregacién

Segiin la informacién suministrada por el fabricante, la muestra que se va a analizar
contiene el teluro en forma de dietil-ditio-carbamato, ademdas de polimeros orgénicos que
actitan como estabilizantes. La muestra es soluble en ciertos disolventes orgdnicos, como
sulfuro de carbono, pero todos los estudios que se van a realizar se hardn en disolucién
acuosa, por comodidad de manejo, por lo que es necesario llevar la muestra a disolucién
acuosa.

Dadas las caracterfsticas orgénicas de la muestra, se puede suponer, y de hecho asf se
demostrd experimentalmente, que un tratamiento de disolucién, ni en las condiciones més
enérgicas, como podria ser con agua regia a ebullicidn, serfa capaz de disolver la muestra.
Por lo tanto es necesario recopilar informacidn sobre técnicas de disgregacién (Burriel et
al., 1983), haciendo hincapié en las que tratan muestras orgénicas de caracterfsticas simila-
res a la nuestra.

1.2. Métodos clasicos de determinacién

Los métodos cldsicos de determinacidn de teluro son volumetrias red-ox o gravime-
trias. En cuanto a las primeras, se determina Te(IV) mediante valoracidn por retroceso con
Fe(II), del permanganato que no reacciona con Te(IV) (Vogel, 1960; Charlot, 1974). Es
posible modificar el oxidante, Ce(IV}), dicromato, etc., y el agente reductor valorante,
As(III), Sb(III), yoduro, ete.

La determinacién gravimétrica admite diversas variantes, pero en todos los casos el
producto de pesada es teluro elemental obtenido por reduccién de Te(IV) o de Te(IV) y (VI)
simultdneamente, segtin el agente reductor empleado, Sn(Il), sulfito, clorhidrato de hidra-
cina, hipofosfito, etc. (Vogel, 1960; Charlot, 1974). '

1.3. Métodos instrumentales de determinacion .

Los métodos instrumentales mds sencilles, y de los que se dispone instrumentacidn
asequible, son los basados en la espectrometrfa de absorcién molecular, espectrometria de
absorcién atémica y espectrometria de emision atdmica con llama o mediante plasma aco-
plado inductivamente, y son los tinicos que posteriormente se realizardn en la parte expe-
rimental.

La determinacién mediante absorcién molecular (EAM) se lleva a cabo mediante la re-
accién de Te(IV) con bismutiol II o tiourea (Marczenko, 1976). Dos variantes de la EAM
en disolucién son la nefelometria y la turbidimetria, basadas en la medida de la intensidad
de la radiacién que se refracta o atraviesa una suspensidn o, mejor aiin, una disolucién co-
loidal. En este caso gel de teluro elemental obtenido por reduccidn con alguno de los re-
ductores comentados anteriormente, y mantenido en suspensién con un agente emulsio-
nante; goma ardbiga, gelatina o poli-alcohol vinilico (Marczenko, 1976).

La determinacién mediante espectrometria de absorcién atémica (EAA) en disolucidn
es una técnica muy conocida (Pinta, 1971), utilizando una llama de aire-acetileno como
sistema de atomizacién. Una variante de este método es la espectrometria de emisién até-
mica (EEA) con llama de monéxido de nitrégeno-acetileno (Pinta, 1971).
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Los métodos que combinan la EAA con la generacién del hidruro de teluro son nume-
rosos y recientes (Yamamoto et al, 1985; Petit et al, 1985). Otras técnicas combinadas
con la generacién de hidruro de teluro son: espectrometrfa de fluorescencia atémica (Yu et
al, 1986) y EEA mediante plasma acoplado inductivamente (Zhang et al, 1989).

2. PARTE EXPERIMENTAL

En todas las pruebas realizadas se utilizaron reactivos de calidad analitica o mejores.
Todas la disoluciones se llevaron a cabo con agua bidestilada de gran calidad. Las disolu-
ciones mds diluidas se prepararon en el momento de usarse a partir de otras més concentra-
das mediante la dilucién adecuada.

2.1. Disolucién

2.1.1. Aparatos, reactivos y disoluciones

Para llevar a cabo una disolucién el material de laboratorio es sencillo y clésico: vaso
de precipitados, agitador magnético y mechero de gas.
- Acido clorhidrico concentrado, HCI (35% (m/v), 1.18 g/1). Panreac.
- Acido nitrico concentrado, HNO3 (60% (m/v), 1.38 g/l). Panreac.
- Hidréxido sddico, NaOH (lentejas, 97% (m/m)). Probus.

2.1.2. Procedimiento operativo y resultados

Como era de esperar los intentos de disolucién de la muestra en fase acuosa resultaron
infructuosos, dado el carcter orgdnico de la misma. No se intent6 la disolucién en medio
orgénico, por la dificultad afiadida que resultarfa al trabajar en este medio.

Se probaron distintos agentes de disolucién, en la relacién aproximada, 50 mL de di-
solvente + 0.1 g de muestra, con resultados totalmente negativos para todos ellos: agna a
ebullicién, HCI 6 F (fifo y caliente), NaOH 6 F (frfo y caliente), HNO5 10 F (frio y ca-
liente) y agua regia en caliente.

2.2, Disgregacion
2.2.1. Aparatos, reactivos y disoluciones

Para efectuar esta disgregacion dcida-oxidante se necesita: matraz de disgregacién Kjel-
dahl, tripode con rejilla y mechero de gas de gran potencia calérica (Figura 1).
- Acido clorhidrico concentrado, HCl (35% (m/v), 1.18 g/l). Panreac.
- Acido nitrico concentrado, HNO5 (60% (m/v), 1.38 g/l). Panreac.
- Acido sulfirico concentrado, H,S04 (98% (m/v), 1.84 g/1). Panreac.
- Hidréxido sédico, NaOH (lentejas, 97% (m/m)). Probus.
- Peréxido de hidrégeno, HpO5 (33% (m/m)). Probus.

2.2.2. Procedimiento operativo y resultados

De las diversas posibilidades de disgregacién, se comenzé trabajando con la mds senci-
lla experimentalmente, HySO4(c)+H,0,, por el hecho de no utilizar disgregantes sélidos
y con la que se tenfa experiencia propia (Belarra et al., 1986; Belarra et al., 1987, Sanz et
al., 1988a).
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Figura 1: Montaje para la disgregacion con H2S04(conc)
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El mecanismo de esta disgregacion es poner el H»SO4(c) (5 mL) a ebullicién durante
10-15 minutos en un matraz Kjeldahl de 100 mL de capacidad, liberdndose SO3(g) que es
el verdadero agente disgregante-oxidante. Tras esta primera parte de la operacion, el gra-
nulo (0.05-0.15 g) de muestra desaparece y la disolucidn se torna de color negro, debido a
la presencia de la materia orgdnica descompuesta.

Una vez conseguido esto, se afiade la disolucién (5 mL) de peréxido de hidrégeno
(33% (m/V)) para eliminar la materia orgénica como COx(g) consiguiendo de este modo
que la disolucién se vuelva transparente. '

Con todo este proceso se cumple el objetivo de la disgregacién, que es la disolucién
de 1a muestra, si bien, la acidez resultante, quizds sea excesiva para la mayoria de las téc-
nicas de determinacién de teluro. Por ello, el siguiente paso es neutralizar parcial o total-
mente con hidréxido sédico, comprobédndose la estabilidad de la disolucién, es decir, 1a no
aparicién de precipitado ni cambio en la coloracién de la disolucién, debido a la formacién
de TGO3=.

Debido al éxito de esta disgregacidn dcida-oxidante, no se ensay6 ninguna otra con s6-
lidos. En cambio, s{ se intentaron dos variantes de la misma: el cambio de 4cido sulfiirico
concentrado por los dcidos nitrico y clorhidrico concentrados. Los resultados con dcido ni-
trico son casi tan buenos como con 4cido sulfdrico, pero sobre la superficie de la disolu-
cién sobrenada una pelicula aceitosa y el tiempo de ataque es mayor; sin embargo con
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HCI no se obtiene ninguna disgregacién de la muestra debido a que este 4cido no posee
propiedades oxidantes.

Ya se ha comentado que el efecto oxidante-disgregante cuando se trata la muestra con
dcido sulfirico, es debido a los vapores de SO3 desprendidos. Con el fin de controlar la
acidez final de la disolucién resultante de la etapa de la disgregacién, se llevé a cabo la va-
loracién dcido-base de [a misma con disolucién de NaOH, comprobdndose que la pérdida de
acidez debido a la evaporacién del triéxido de azufre es despreciable, como se muestra en la
Tabla I, incluso con tiempos de ataque superiores al necesario para consumar la disgrega-
cién. La metodologfa para realizar este estudio fue la signiente: unos 0.07 g de muestra se
trataron con 5.0 mL de HpSOy(c), durante varios tiempos de ataque, siguiendo el proce-
dimiento de disgregacién comentado. La disolucidn resultante se diluye a 100 mL de los
que se toman por triplicado 5.0 mL para valorar con NaOH 1.00 N hasta viraje de la fe-
nolftalefna.

Tabla I: Acidez de la disolucidn dcida resultante de la disgregacion
segiin el tiempo de ataque

Tiempo de ataque, minutos ~ Volumen de NaOH 1.00 N, mL

0 7.8
5 7.6
10 . 7.8
15 7.3
25 _ 7.0

2.3. Métodos clasicos de determinacién

De los diversos métodos clédsicos de determinacién de Te(IV) y Te(VI) encontrados en
la bibliografia, los més cémodos de llevar a cabo son los volumétricos, en comparacién
con los gravimétricos. Unicamente se ha llevado a cabo un tipo de volumetria red-ox.

2.3.1. Aparatos, reactivos y disoluciones

Para realizar una volumetria es necesario disponer de material analitico clédsico: bureta,
pipetas y matraces Erlenmeyer.

- Acido clorhidrico concentrado, HCI (35% (m/v), 1.18 g/1). Panreac.

- Acido nitrico concentrado, HNO3 (60% (m/v), 1.38 g/l). Panreac.

- Acido sulfdrico concentrado, H2SO4 (98% (m/v), 1.84 g/l). Panreac.

- Fe(Il): disolucién 0.1 N en 4cido sulfiirico 1% (v/v), preparada a partir de sulfa-
to ferroso aménico (Sal de Mohr), Fe(NH4)2(S04)2.6H20, Probus.

- Fosfato monodcido de sodio, NagHPO4.12H20, Probus,

- MnO4™: disolucién 0.100 N, Disolucidn valorada de KMnO4, Panreac.

- Te(IV): disoluci6n de 1,000 ptg/mL en 4cido clorhidrico al 1% (v/v), preparada a
partir de Teluro elemental, Te BDH, disuelto en 4cido nitrico diluido.

2.3.2. Procedimiento operativo y resultados

100 mL de la disolucién muestra neutralizada'se tratan con 10.0 mL de H2SO04(c) y
18 g de NagHPOQ4.12H20, para tener un tampon fosférico-fostato monodcido, se afiaden
10.0 mL de MnQO4~ 0.1 N (exceso conocido), dejando transcurrir la reaccién durante 30

124



DETERMINACION DE TELURO(IV) Y TELURO(VI): ESTUDIO COMPARATIVO DE DIVERSOS...

minutos, para que el permanganto oxide cuantitativamente el Te(IV) a Te(VI). El perman-
ganato que no ha reaccionado se valora con Fe(Il) 0.1 N, determinando la cantidad de
Te(V) por diferencia.

Los resultados obtenidos con este andlisis indican un contenido de dietil-ditio-carba-
mato de teluro del 56+1% (m/m) en la muestra analizada, resultado netamente inferior al
indicado por el fabricante (75%).

Hay que hacer notar que para llevar a cabo esta volumetrfa, el tratamiento de disgrega-
cidn-disolucién de la muestra debe ser mds largo de lo habitual, para eliminar 1a interfe-
rencia de reductores tales como la materia orgdnica y H202, que pueden dar lugar a resul-
tados de contenido de teluro superiores a 100%.

2.4. Determinacién mediante EAA

2.4.1. Aparatos, reactivos y disoluciones

Ademds del material cldsico de laboratorio se dispone de:
- Espectrofotometro de absorcidn atémica Perkin-Elmer 2380.
- Acetileno C-26, C2H2 de Carburos Metilicos.
- Limpara de cdtodo hueco de Teluro GBC.
- Te(IV): disolucién de 1,000 pg/mL en 4cido clorhidrico al 1% (v/v) preparada a
partir de Teluro elemental, Te BDH, disuelto en dcido nitrico diluido.

2.4.2. Procedimiento operativo y resultados

La determinacidn de teluro es posible mediante EAA utilizando como sistema de ato-
mizacién llama de aire-acetileno. Aunque el método no es muy sensible se puede analizar
teluro en la muestra real ya que su concentracién es elevada.

La linealidad del método va desde 5 hasta 30 Lg de Te/mL, siendo la ecuacién media
de la recta de calibrado:

A =0.000 + 0.00125 * {Te] r=0.9997

Los resultados sobre el contenido de teluro en Ia muestra, obtenidos mediante la aplica-

cidn de larecta de calibrado y mediante el método de las adiciones estdndar, son del orden del
9.9 + 0.7% (m/m) de teluro, que es inferior al indicado por el fabricante (13% de teluro).

2.5. Determinacion mediante EEA
' 2.5.1. Aparatos, reactivos y disoluciones

Ademids del material cldsico de laboratorio se dispone de:
- Espectrofotémetro de absorcion atémica Perkin-Elmer 2380.
- Acetileno C-26, C2Hs de Carburos Metilicos.
- Protéxido de nitrégeno B.G., N20 de Carburos Metdlicos.
- Te(IV): disolucién de 1,000 pg/mL en 4cido clorhidrico al 1%-(v/v), preparada a
partir de Teluro elemental, Te BDH, disuelto en dcido nitrico diluido.

2.5.2. Procedimiento operativo y resultados

Dado que en la bibliografia se encuentra que es posible la determinacién de teluro me-
diante esta técnica utilizando como llama de excitacién la de N2O - C2H>, se intent6 la
determinacién por este método.
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Los patrones de teluro preparados en disolucién de dcido sulfirico diluido, que es como
queda la muestra tras la disgregaci6n, no dieron ninguna sefial de emisién hasta concentra-
ciones de teluro(IV) de 250 pg/mL, quizds debido al efecto interferente de los sulfatos.

Como la disgregacidn con 4cido nftrico concentrado también dio resultados satisfacto-
rios, aunque peores que con 4cido sulfifrico, se intentS 1a determinacién de teluro mediante
EEA en este medio nitrico, no obteniéndose tampoco resultados satisfactorios.

2.6. Generacion de HaTe a partir de Te(IV)

Como parte final del trabajo, se aborda la determinacién y andlisis de teluro mediante
la generacion de su hidruro y posterior determinacién del mismo mediante Espectrometrfa
de Absorcién Molecular Ultravioleta-Visible en fase gas con deteccién Diode-Array.

En base a un trabajo anterior de Benito (1989) en el que se determina el teluro a partir
de Te(VI), se llevard a cabo una determinacidn similar a partir de Te(IV), teniendo en
cuenta que la generacién es muy critica respecto al pH de la disolucién y que, en contrapo-
sicidn al resto de hidruros, se debe afiadir el medio dcido con posterioridad al borohidruro.

No obstante se comenz6 el proceso de optimizacién siguiendo la metodologia con-
vencional de generacién de hidruros. Se ensayaron diversos 4cidos minerales fuertes: HC{l,
HNO3 y H2S04, con distintas condiciones de reaccién, no obteniendo sefial en ningdn
caso, al igual que ocurria con Te(VI).

A partir de aqui todos los estudios de optimizacién se llevaron a cabo siguiendo el si-
guiente proceso: a un cierto volumen de disolucién conteniendo Te(IV) se le afiade un vo-
lumen de borohidruro, se espera un tiempo para que se produzca la prerreduccién a Te(-1I),
se afade el dcido fuerte y se mide la absorbancia molecular del hidruro. Una vez conse-
guida la correcta generaci6n del telururo de hidrégeno se obtuvo su espectro de absorcién
molecular en fase gas (Figura 2), que es muy similar al obtenido a partir de Te(VI), con
dos mdximos a 190 y 242 nm, lo que indica que el gas generado es el mismo ya proceda
de Te(IV) o de Te(VI)..

Figura 2: Espectro de absorcidn molecular de HaTe
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El primer pardmetro que se optimizé fue el tiempo de contacto entre el Te(IV) el
borohidruro en las siguientes condiciones experimentales:
- 1.0 mL de disolucién de Te(IV) de pH=7
- 1.0 mL de disolucién de BHs™ 1% (m/V)
-1.0mLde HCl 1 M
- generador de 17 mL con un caudal de N2 de 800 mL/min
- longitud de onda de medida: 190 nm

Los resultados obtenidos indican que a partir de un tiempo de contacto superior a 30's
la prerreduccién es correcta, pero con tiempos superiores a 600 s se nota una caida de la
sefial analitica tras la generacién del hidruro, El tiempo de contacto elegido como éptimo
fue de 30 segundos con el fin de acortar el tiempo total del andlisis. Quizds con tiempos
menores a 30 s se obtengan buenos resultados pero experimentalmente es diffcil controlar
tiempos inferiores debido a la metodologfa de trabajo que se realiza en cada determinacién.

El siguiente pardmetro a optimizar fue la concentracién y el volumen de la disolucién
de NaBH4 usado como agente de prerreduccién del Te(IV). Es [6gico suponer que la adi-
cién de un gran volumen de esta disoluci6n va a diluir en exceso al analito con la consi-
guiente pérdida de sefial. Ademds, el medio final durante la generacidn debe ser 4cido, a lo
cual se opone la hidrélisis del borohidruro. Por otro lado, dadas las caracteristicas fisicas
del generador, principalmente volumen, una gran generacién de hidrégeno, que se traduce
en la formacién de excesivas burbujas de disolucién puede invalidar la medida por empa-
flamiento de la cubeta de flujo.

Con todas estas premisas el volumen afiadido de esta disolucién fue inferior 2 2.0 mlL,
pero utilizando concentraciones relativamente elevadas hasta de 40 g de NaBHj por litro de
disolucién. Una vez finalizado este estudio se considerd que las mejores condiciones para
este pardmetro fueron: volumen 0.35 mL, concentracion 30 g/L.

Paralelamente a esta optimizacién se llevé a cabo otro pequefio estudio de la impor-
tancia del pH de la disolucidn prerreductora. Observdndose que si esta disolucidn se prepara
en un medio bdsico muy diluido, 0.02 M en OH", se obtienen mejores resultados que di-
solviendo en agua pura. Ademds, como ya han apuntado otros autores (Knechtel et al,
1978), 1a vida de dicha disolucidn se alarga considerablemente. A pesar de este detalle di-
cha disolucién se prepard a menudo, cada 40 6 60 minutos.

Ya se ha dicho que la generacién requiere unas condiciones experimentales muy estric-
tas, siendo la acidez del medio donde se encuentra el Te(IV) la que menos margen de error
permite. Es cierto que dicha acidez dependerd de la cantidad de borohidruro que se afiada con
posterioridad, pero evidentemente en esta optimizacién dicha cantidad serd constante.

A pesar de estas condiciones de acidez tan criticas, es posible la generacién, 0 mejor
dicho, 1a prerreduccién del Te(IV) a Te(-II), partiendo tanto desde medio dcido muy diluido,
como desde medio bésico también diluido para favorecer posteriormente la accién del dcido
generador del hidruro. Este hecho supone una gran ventaja y es una gran novedad en lo que
al proceso de generacién de hidruros se refiere.

Para concentraciones de H* inferiores a 0.1 M se obtienen sefiales apreciables, asi
como para concentraciones de OH" inferiores a 0.5 M, obteniéndose los mejores resultados
para una concentracién de H+ 0.030 M. El hecho de que la acidez 6ptima sea tan baja in-
crementa los problemas experimentales a la hora de ajustar dicha concentracion, por lo que
la reaccién no es segura. Asfmismo, fue necesario llevar a cabo un nuevo estudio de op-
timizacién del tiempo de contacto necesario para efectuar la prerreduccion siendo el tiempo
éptimo en estas condiciones de 120 s lo que alarga el tiempo de cada determina_cién.
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El dltimo pardmetro que se optimiz6 fue la concentracién y el volumen de la disolu-
cién de dcido mineral adicionado para generar el HoTe. Se probaron distintos dcidos: HCI,
HNO3 y H2804, logrando los mejores resultados con 1.5 mL de HC1 2.0 F.

Los estudios de repetibilidad llevados a cabo indican que el método es correcto compa-
rado con los métodos instrumentales, DER = 4.1% (n =8, 12 lg de Te/mL), 2.8% (n =
8, 48 ng de Te/mL), si bien es cierto que el limite de deteccién dista mucho del de la
mayor parte de otros métodos instrumentales.

3. CONCLUSIONES

- El método de disgregacién-disolucién propuesto para llevar esta muestra a disolucién
acuosa, es corTecto y no se consume un tiempo excesivo.

- Para otros anélisis se puede disolver mds comodamente en un disolvente orgdnico,
como pudiera ser el sulfuro de carbono, si el método de determinacién no presenta incom-
patibilidades con dicho disolvente.

- El andlisis de teluro en esta muestra tanto por métodos clasicos como por el tradi-
cional instrumental de absorcién atémica en llama, dan resultados similares pero inferiores
al que indica el fabricante.

- El método de determinacién mediante absorcién atémica no permite diferenciar los
dos estados de valencia del teluro. Por contra, el método volumétrico si permite diferen-
ciarlos. _

- La gran ventaja que presenta el método de determinacién mediante EAMFG tras la
generacién del hidruro es la posibilidad de generar dicha especie, tanto desde un medio ba-
sico como ligeramente dcido.
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