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Es wird eine Methode zur Gewinnung yon Antimontelluri~ 
Sb2(TeOa)3" 5 I-I20 beschrieben. Seine Thermostabilit~t wurde 
mittels thermiseher, thermo-gravimetrischer, phasenr5ntgeno- 
graphiseher sowie chemischer Analyse studiert und  festgestellt, 
dal~ die Entw~sserung im Temperaturbereich 50--220~ C start- 
finder, wobei die Geschwindigkeit dieses Prozesses ein Maximum 
bei 145 ~ C aufweist. ]:)as erhaltene Telhu'it dissoziiert bei 505 ~ C 
zu TeO2 und  Sb203 (bzw. Sb205). 

Preparation and Thermostability o] the Chalkogenates o/Anti-  
mony and Bismuth, I I I ;  Preparation and Thermostability o/ 
Antimony Tellurite 

A method is described for the preparation of ant imony tel- 
lurite Sb2(TeOa)3 �9 5 H20. I ts  thermal stability has been studied 
by thermal, thermo-gravimetric, phase-roentgenographic, and 
chemical analysis. I t  was found that  desiccation takes place with 
in the temperature range of 50--220 ~ the rate of this process dis- 
playing a maximum at 145 ~ C. The obtained tellurite dissociates 
at 505 ~ C to TeO2 and Sb2Oa (Sb205, resp.). 

Die Anwesenhei t  yon  Ant imonfe l lu r i t  der Zusammense tzung  
Sb2(TeO3)a wurde in  den P roduk t en  der i sothermen Oxidat ion yon  
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Sb2Te3 nach der manomet r i schen  5~ethode - -  under S~uerstoffzirkul~tion 
fiber die P roben  ~ - -  nachgewiesen. Da in  der Li te ra tur  D a t e n  fiber die 
Gewinnung  u n d  Eigenschaf tea  des An~imontel lur i ts  fehlen, war es ifir uns  

yon  Interesse,  4iese Verb indung  auf p rgpara t ivem Wege zu erhal ten  sowie 

ihre Thermos~abili~i~t zu untersuchen.  I n  dieser Hinsich~ is~ die vor- 
liegende Mit te i lung eine For~setzung unserer  Un*ersuchungen fiber die 
Gewinnung  u n d  Thermostabi l i t i i t  der Chalkogeni*e u n d  Chalkogenate yon  
Wismut  u n 4  Ant imon ,  

Die zm- Gewinnung von Antimontelluri t  benutzten Ausgangsprodukte 
waren folgende: eine 5proz. Na2TeO3-LSsung, erhalten aus Tellur (T-l) nach 
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Abb. 1. Strichdiagramme yon 1 --~ Sb2(TeO3)3 �9 5 H~O, 2 = NuuTeOz*, 
3 = SbC13*, r ~ Sb203", 5 ~ TeO~* 

einer in der Literatur 2 beschriebenen Methode, SbCla in 4n-HC1 (alte p. a. 
Merck). Dutch ~V~isehen yon ~quimolekularen Mengen dieser L5sungen er- 
hielten wir farblose, optisch anisotrope Kristalle, d~ v ~- 4,60 • 0,05, die nach 
der chemischen Analyse die Zusammensetzung Sb2(TeOa)a" 5 H20 hat ten:  

Gel., %: Te]lur ~ 44,25; Ant imon = 28,65. Ber. fiir Sb2(TeO)a �9 5 H20, 
TeIlur ---- 44,50; Ant imon ~ 28,30. 

])as erhaltene Sb2(TeO3)3" 5 I t20 hydrolysier~ in Anwesenheit yon 
Wasser, ]Sst sich nieht in Salzs~ure, Schwefel- oder Salpeters~iure, ist aber in 
einer Mischung aus Salpeter- und  Weins~ure 15slich. 

In  den Ausgangsprodukten, in dem Antimontelluri t  und auch in den 
Produkten der Ausheizung, wurde der Tea+-Gehalt nach der Bichromat- 
rne~hode bestilvmat, w~hrend der An~imongehalt nach tier Permanganat-  
methode a ermittelt  wurde. Als Indikator  bei der Tea+-Bestimmung benutztcn 
wir Phenylanthranils~iure 2. In  den Erhitzungsprodukten des Antimon- 

* Nach L. I.  M~rkin, , ,Handbuch der l%6nt;gen-Strukturanalyse yon Poly- 
kristallen", Staatsver]ag ffir Phys. Math., Moskau 1961 (russisch/zit.). 

1 Z. Bontschewa-_~[ladeno.wa, Dissertation (Kurzrefera~), Universit~.t 
Moskau, 1969 (russisch). 
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(1958). 

a H. J. Cluley und _P. M. C. _Pro]fitt, Analyst  88, Mr. 1016, 815 (1960). 
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tellurits wurde auch der Te6+-Gehalt, als Differenz zwischen Gesamt- und 
vierwertigem Tellur a, bestimmt. 

Proben des Sbs(Te0a)a. 5 Hs0 sowie tier Produkte seiner Erhitzung 
auf verschiedene Temperaturen wurden phasenrSntgenographisch analy- 
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Abb. 2. Erhitzungskurve des Sb2(TeOs)3 �9 5 H20 

siert. Die Debyeogramme wurden in einer PKA-Kamera,  bei FeK~-Strah- 
lung nach tier asymmetrischen ~e~hocle angefcrtigt, die Linien mit einem 
Komp~rator (Genauigkeit 0,05 ram) gemessen. Aus den Ergebnissen, 
welche in Abb. 1 als Strichdiagramme wiedergegeben sind, ist zu ersehen, 

K. K. Samplawska]a, E. A. Iwanlcowa und M. H. Karapet]antz, Iswest. 
Akad. :Nauk SSS~, Ser. Neorg. Mater., II ,  1, ][33 (1966). 
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dab das Antimontellurit fret yon Ausgangsstoffen oder deren Hydrolysen- 
produk~en war. 

Die Thermostabilitiit des Tellurits untersuehten wir mittels eines 
Derivatographen, wobei die Aufnahme und Deehiffrierung der Derivato- 
gramme naeh der bereits besehriebenen ~, 6 Weise vorgenommen wurde. 
Es wurde fes~gestellt, dab beim Troeknen fiber P205 2 Mol Wasser abge- 
geben werden. 

Aus den Kurven der thermisehen und der thermogravimetrisehen 
Analyse (Abb. 2) und den Daten der ehemischen und der phasenrSntgeno- 
graphisehen Analyse ersieht man, dab die Entwgsserung des Antimon- 
tellurithydrats sehon bet 50~ begirmt, wobei ein 3faximum der Ge- 
sehwindigkeit bet 145~ beobaehtet wird; der ProzeB ist bet 220~ 
beende~. 

Das bet 245~ hergestellte wasserfreie Sb2(TeOs)a stellt eine weiBe, 
feinkristalline Substanz dar, optiseh anisotrop, d~ ~ = r 

In den durch Erhitzen yon Antimontellurit bet 390 ~  430~ 
erhMtenen Proben haben wir einige Prozente Te 6+ nachweisen kSnnen. In 
den bet Temperaturen fiber 500 ~ C herges~ellten Proben wurde kein Te6+ 
beobachtet, was mit den in unse~er frfiheren Arbeit 1 erhal~enen Ergebnissen 
in Ubereinstimmung ist. 

Der bet 505 ~ C beobaehtete endotherme Effekt entsprieht der thermi- 
schen Dissoziation der wasserfreien Antimontellurits. Die dutch Erhitzen 
yon Antimontellurit fiber diese Temperatur hinaus erhaltenen Preben 
zeigten bet der r6ntgenographisehen Untersuehung kein Antimontellurig 
in dem ganzen studierten Temperaturgebiet yon 505 bis 1000 ~ C. Die bet 
590~ hergestellte Probe entsprieht rSntgenographisch sowie nach ihrer 
chemisehen Zusammensetzung einer Misehung aus Tee2 und Sb~Os, 
w/ihrend man auf der thermogravimetrisehen Kurve bet derselben Tempe- 
ratnr  eine Zunahme des Gewiehtes beobaehtet, iTber 870~ hinaus sind 
die Proben vSllig gesehmolzen. Die R6ntgenogramme der tiber 600~ 
erhaltenen Proben weisen nur die Linien yon Tee2 nnd Sb203 auf. Wahr- 
seheinlieh existiert das in ether Iriiheren Arbeit" vermutete Oxytellurit 
mit der Zusammensetzung SbsOa" Tee2 iiberhaupt nieht, oder aber ist 
tier Bereieh seiner Existenz sehr klein. 

Ebenso verl/~uft die thermiselle Dissozia~ion des Sbs(TeOs)3" 5 HsO 
unter den Bedingungen unserer Experimen~e fiber ein Stadium der 
vollkommenen Entw/~sserung mit darauf folgender Zersetzung zu TeO~ 

5 Z.  Bontschewa-Mladenowa und Sw.  Tschawdarowa,  Mh. Chem. 100, 
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und Sb2Oa. In  einem engen Temperaturbereich (unsere Probe bei 590 ~ C) 
liegt das Antimon a]s Sb205 vor, was mit  den in der Literatur  angegebenen 
Daten sowie mit  unseren Versuchen fiber die unter denselben Bedingungen 
durchgeffihrte Oxidation yon Sb20a s in roller ~Jbereinstimmung steht. 
Anf Grund der vorliegenden Untersuehungen kann folgendes Schem~ der 
thermischen Dissoziation als alas wahrscheinlichste angenommen werden: 

5 0 5 - - 6 0 0 "  Sb2(TeOa)a 5H~O 50--22~> Sb~(TeOa)s -+ TeO~ -]- Sb2Os + Sb2Os > 6o0~ 
- -  5 I - I20  

> 6 0 0  ~ 
- - - +  TeO~ + Sb20~. 


