J UNIVERSIDAD NACIONAL AUTONOMA DE MEXICO
FACULTAD DE QUIMICA

QUIMICA ANALITICA DEL YTRIO

SERGIO SANCHEZ MENESES

QUIMICO

1975



e e

Universidad Nacional - J ~  Biblioteca Central
Auténoma de México -

Direccion General de Bibliotecas de la UNAM
Swmie 1 Bpg L IR

UNAM - Direccion General de Bibliotecas
Tesis Digitales
Restricciones de uso

DERECHOS RESERVADQOS ©
PROHIBIDA SU REPRODUCCION TOTAL O PARCIAL

Todo el material contenido en esta tesis esta protegido por la Ley Federal
del Derecho de Autor (LFDA) de los Estados Unidos Mexicanos (México).

El uso de imagenes, fragmentos de videos, y demas material que sea
objeto de proteccion de los derechos de autor, serd exclusivamente para
fines educativos e informativos y debera citar la fuente donde la obtuvo
mencionando el autor o autores. Cualquier uso distinto como el lucro,
reproduccion, edicion o modificacion, sera perseguido y sancionado por el
respectivo titular de los Derechos de Autor.






Presidente Carlos Kcoeh Hedere

Vocal_alicia Benitez de Altamirano

Jurado aignadc Secretario Alberto Obre-in Dérez

originalmente segin ler.>uplente Carlos Romo lledrano
o - -

cl tcma. 2 »ouplente Esperznza Cruz lejia

sotio donde se desarrolld el tema: Jiblinteca= de lag racultadzs

.¢ Quinica v Geolozia

Nombre compleio y rirma del sustentante:Jerzio sdnchez [leneses

-, o

. Alberto Ubre-45- Direz

A

Nombre completo y tirma del ase

[¢4)
(9]
o
H
4
|
=]




A mis padres y hermanos

con rsconocimiento

A mi abuela y tios

Al Prof. Jorge Férmandez P.

(ge€.ped.)



A mi novia

A mis amigos



QuliitCa ATALITICA B3L YIRIO

(EUNCGRATIA)



Contenido:
I.- Introduccidn
ll.- Generalidades
III.- Liétodos de separacidn
IV.- liétodos de andlisis
V.- Indicaciones para el empleco de informacidn.
VI.- Conclusiones

Vli.~- Bibliografia



INERMUCCION

El ytrio es el elemento de ndmero atdémico 39, pertenece al
50. periodo y al grupo II1, del blogue d, en la tabla periddi
ca de los elementos.

Se le encuentra vinculado a los lantdnidos, pues sus carac
teristicas son muy similares a las de ellos; ademds, todos --
juntos forman el grupo de las tierras raras siendo elemertos
de transicidn. El ytrio posee un estado de oxidacidn de 43 si
milar al lantano, una configuracién electironica ﬁhﬂ4d1532 ¥
forma mezclas con las tierra. raras.

La historia del ytrio (en su inicio) estuvo muy li-ada a la
existencia de "Ytria", mineral descudierto en 1794 en la "Yler
bitam. En el curso de 1C afios Klaproth (1804) encontrdé cantida
des apreciables de Ytiria en la itungsteniia y en 1814, Berzeli-
us la extrajo de la ortita; este hecho marca el inicio de la -
guimica de las tierras raras.

En la serie de trabajos desarroliados por Nosander entire -
los aflos 1836-1843, se reportd la separacidn de yiria, erbia
y terbia por precipitacién fraccionada de los hidrdxidos con
amoniaco y por precipitacidén fraccionada de los oxaldtos de u

na sclucién 4cida. sn tanto, Tohler en 1828 redujo cloruro de

ytr.o a un metal regular por medio de potasio metdlico. E1 -



producto era impuro; pero, posteriormente Cleve y Winxler obt-
tuvieron un metal de muchc mejor calidad por reduccidn del -
mismo cloruro con sodio metdlico y del 6xido con magnesio.

Desde los trabajos de Nosander se notd la complejidad de -
la ytrie y a fines del siglo XIX se reportaron muchos trabha--
jos sobre preparaciones, propiedades y complejidad de lantano,
escandio e ytrio. Hubo bastantes polémicas y discrepancias en
la forma de disciiar un método de identificacién, hésta que =
Gladstone descubrib que el espcctro de absorcibn de loc lantd
nidos tiene aplicacibén limitativa para cada uno dc ellos, lo
mismo sucedia con la aplicacidn de ¢icho medio para la doter-
pinacidn de vesos atdmicos. Por nedio de este métudo se obtu-
vieron datos variubles entre 96~103 para el peso atdmico del
ytrio.

Aunentando la confusidén, se pensé primero en un ytrio biva
lente hasta que llendecleef lo cunsicerd trivalente en ¢l dice-
fio de su tabla periddica; consideracibn hoy justificada tesan
dose en el andlisis de sus compuestos y tomandu en cuenta gue
su ¢siructura elect: ‘nica solo forua iones tripositivos por -
que sc requierc de muy poca encrgia para separar tres elecirQ
nes y quedar con una configuracidn de gus noble, muy estatle.

En 1926, Krerien obtuve ytrio netdiico por elecirdlisis ce
sus haluros fundidos. Pesro, fucrcn Trombe y KHahm los primeros
en obtecnerlo en forme wmaleable por electrélisis de sus halu--
ros empleando aleaciones de molibdeno y cadmio derretido como
electrodos.

la mayor dificultad al trabazjer con ytrio es tenerln e¢a -

cantidad suficiente y purcza acecuzda. EI estucio inisnsave -
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del proyecto guimico ianhatan a2rrojé zambios en la icentifica
cidn y sejaracibn de tierrzs raras y las cenize~ de fisiébn nu
clear,

En la década de 1940-1950U, el grupo ALES perfecciond la -
técnica de recuccidn por calcio de los haluros anhidros segui
Za de una destilacifn al vacios y prepard lantano (17), escan-
dio e ytrio en un estado de alta pureza. Zn tanto se empezaba
a estudiar las técnicas ée intercazmbio ilnico (1,3,3,313).

Ahora biem, para cuzlguier tipo & forza de trabajo se nece
sita conocer los antecedentes y caracteristicas del material,
elemento & compuesto con el cue se vd a trabajar, motivo sufi
ciunte, para densar en una compilzecidnm lo mds completz posias
ble que otfrezca, no solo antscedentes, sino tambien ¢é€ una i-
cea de los mismos de una manera rdjica puesto que el tismpo
en cualiuier actividad, sobre todo en la ciencia gquimica, es
valioso.

En el campo de la investiigacidn guimica en el jais, se ha
1echo imprescindible contar con intormacidn reciente sobre -«
los ocupzntes de un sitio en la tabla peribdica ce los elcmen
tos; razdén por la cual, en la Facultad de Quimica se han pro-
gramado tantos trabzjos c¢e investigacidn bibliogrdfica cémo -
elementos existen. Este trabajo no trata mds que cubrir el si
t1o correspondiente al ytrio, tomezrdo en cusnta su origen, su
proporcién en los mineralss en que se encuentra, la forma de
separarlo y la menera § métodos de andlisis que se utilizan -

rara ceriifizarlo,



GENEKALIDADES

21 o' :to de este capitulo es dar una idea de la localiza-
cidn, abuncancia, propiedades fisicas y quinicus éel ytrio,
anf como tuwmbién del empleo que se hace ce €1,

mn cuznto a la abuncancia y localizacibén se toman en cu=n-
ta los mincrales principales de las cuales se cxiras,

>e han refcrido algunos autores a una abuncancia de ytrio
10 veces mayor que la del lantano y 10 veces mcnor que la del
escancio, aunque también se ha reportado que el yirio es nis
abundante que ambos (12); pero, se puede pensur guc la prime-
ro aseveracidn se encuenira en armonia con la sccuenciu line=-
al dc¢ incremento de rarcza en la programacldn hacia abljo on
un sub-grupo verticazl en la tabla peridi.ica de los elementos.
Cluke y Jhashington, Nod.ack, Coldschmidt y Rankana y Suhana
(3) estiman "na abuncancia cde 5X10‘3 % en la corteza ierrcs--
tre debico a que su gran radio idnico (0.93 i) no le permife
desplazar & idnes de magnesio (0.65 1) & ferrosus (0.80 1) en
el sistema mineral puc: rezluente forma especies minerzales in
dependientes; pero similares inclusive en su estado de cristz
lizacidn,

La mayoria de los minerales del ytrio se encuentran en la
litbésfera superior (parte sdlida de la corteza terrestre), u-

na porcibn concentrada en depdsitos de pegmatitas; esta carag

teristica se le atribuye no solo a su tamafio de i6n sino tam-



bién por su facilicac de former fluoruros y fosfatos & compueg
ifnes semejantcs a ellos. En donde el ytrio forma cris
talitas primitivas, generalmente con desplazamiento diadbcico
de calcio; desnués de este disturbio ocurre la electroneutrzlii
dad del mineral. Una situacidn semejante se presenta en la apa
tita donde un idn Si4+ ¢5 sustituido por un idn PoT,

Debidc a la similitud en tamaiio idnico, nidmero de coordina-

¢ién y estaco dc oxidacifn; el yirio y los lantdnicos pesados

ueden hacer pensar en una exisiencia casi "simbidti-
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ca"; pucs si bien se conoce la existencia ée lantdnidos lige-
ros conteniendo poco 6 nada de ytrio en sus mezclas naturales;
no se han registrado minerales de lantdnidos pesados sin la -

oresencia de irio, Por otro lado, la coexistencia del ytrio

+

vy los lantdnidos nesados asi como su asociacidn es muy difi--
cil de establecer solo basid.liose en los datos ya establecidos.
la mayor abundancia de ytrio estd en aquellos minerales en
1os que el elemento se asocia en forzas mds 8 menos complejas
en aspecies de rocas igneas de la corteza terrsstre y muy ecz2
cia.mente en las pegmatitas en forma de tdntalo-molibdatos, si
licatos 6 fosfztos. Zn 1éxico se cttiene de los siguientes mi-
nerales (1),
PIRGUSUNITA .- (Y(iib,Ta,T1)Cy) es un nineral de colores bri
llantes, éon una éurecza de 6 en la escala de
lMohr y con zlcres de densidad de 5.6-5.8 .

sxiste una variedad de alta concentracidn de

yirio y titanic gue es la rensita,
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(Cu,la,Y,Th)PU, ss de colores que varian en’re
rojo jacinto y café amarillento. Tiene una du-
reza de 5-7.5 en la escala de liohr y peso espe

cifico de 4.9-5.3 .

54l inSKIrA.-(Y,Br,Ce,U,Ca,Pe, Pb,Th)(ib,Ta,Ti,5n)»0 Se prc

senta como rocas & granos aplasiadcs de color
nezro aterciopelado, Tiene cureza de 5-6 en -
la escala de iohr y seso especifico de 5.6-5.8
cstos valores dencnden del gracs de hildrata-
cidén y contenido de titaznio. xsi. minerul es
considerado el mineral malrec ve (Cos séries co
nocidas como aescinita-priorita y euxenita-:o

licrase, que tambiln conticnen ytrio.

v

sxisten otro tipo de mineralec quc, wungue no osidn rc.ria-

cono existentes cn Liéxico; cxisten en baja pronorcidn § se

seccha su existencia (6,9).

.mpancanbeita (U,Y,Er,Th,Ca)Z(Hb,Ta,rc,Ti,)7018

Brannecrita
suxcmita
Gadolinita

livlmita

Yirialita

(V,Ca, Fe,Th,Y)srig0pq
‘Y,Ca,Ce,rh,U)(Ti,ib,T2)206
(B,¥eY,3i,0) ) 8 B,Fe(1c),810,

Zs un estaflo, tdntalo niobzto de ytrio, fie

rro, magnesio y calcio.

(Th,l)2(904)3

Yiriotantalita (Fe,Ca}Z(X;Er,Ce)(Ta,Hb)4015

Rowlandita
Talinita

Torveitita

¥5(51,07)
(SC,Y)251207
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Xenotima YPCE 6 Y,C5%

G

Zirkelita (Ca,re,Th,U,Y)z(Ti,Zr)ZC&
7

rn

Zn cusnto a minerales, menas-y rocas que contengan tierras
raras e ytrio, se pucce tomar en cuenta solo una parte redre-
sentativa en 1o referente a la exisiencia mundial guez scon una
gran cantidad; pevro, desgraciadamente estdn fu:ra ¢zl sais

no s¢ han efectuado estudios geoldgicos convenientas {iabtla L),

Después de la II guerra mundial el ytrio sra

adends, las téenicas de scioracidn eran nuy exiensas; Suilids -

quc, tenian que hacerse gran cantidead de preciniisc.onzg, s

ficaciones y cristalizaciones fraccionzces, Zziz _.n.rtiii 3 -
incrementd con el dezéubrimiento 3 la ca.rgia sidniza o gus

se Bizo bposible la apariciin o fusvas Variziagzg isxlsicess
del y rio (fabla I1).

Ante este problema se tuvieron que cigeilar nucvas foruas ce

separacibn utilizando resinas ée intercazblo ilaico y exiraceci




NATURALZZA DE
Ly ROCA

granito

granito

granito

granito

granito
granito-pqgmatita
granito-pegmatita
pegmatita
pecuatita
pegmatita
pegmatita
pegmatita
pegnatita
pegmatita
pegmatita
pegmatita
monzonita

doirita

gabbros

diabase

rhyolitas, traci-
tas y basaltos

TABLA I.
nEGION ik

Babeno, ltalia
Harz, Alémania
Sudetengaun

Murca,Portugal
Coruila, Espailia

rinlandia

IZHRAS AARAS
DETECTADAS

SO Yopla
1. {tricas
'Europio
Alanita
Monazita y

samarskita
Monazita

Nueva inglaterra Sc, ¥, la

lueva inglaterra
Australia

Ilndia

Utah uSA
Colorado
Manchuria

Corea

Mikland, Noruga
Osterby, Suecia
Bretana

Zscosia
Groenlandia
Ontario, USA

Irlanda norte

Sey; Y

Y, euxemita
Samarskita
Gadolinita
T.erras rarzas
Samarsiita
Fergusonita
Alanita
ltriotantelita
Alanita

itrio

Nlayse

ey X

SeYy Lay....y¥

SeyTyia

13



TABLA II
LSOL dPUS DEL YITRIO

Abundancia natural

Isétopo : Vida media
182 1.2 %
Y83 3.5 h
) e 48 min.
* 5 n
ysém 49 min,
y86é 14.6 h
y87n 4 x
!87 8u h
1,0‘8132 300 seg.
{48 0.014seg.
%8 108 dias
y89m 16.1 seg.
o) 100
yIim 3.2 ¥
ol 6.2 h
e 50 min.
91 57.5 dias
y3? 3.6 h
793 10.4 h
34 20 min.,
19 11 min.
v96 -

v T - A - & ¥
(") la masa aténica ce esie is‘topo es de 88.9C5



digeridos con Htl, y los clururos solubles se hacen reaccionar
con HF obteniendose los elementos de las tierras raras como -
fluoruros insolubles; que a su vez se llevan a una cigestién ~
con l,50; concentrado solubilizandolos. En ceneral, dejendien-
do de la concentracibdn, se pueden separar de una manera rapida
vy efectiva por medio de resinas de intercambio iénicc. Otro mé
todo muy elegante pero poco usado para la descomposicibn de mi
ncrales es la cloracidn.

una vez obtenidas las tierras raras en soluciln, se llevan
a una torre intercambiadora con resina sbdica en la que es ab-
sorvida pasandose en scguida, a itravez de la torre, una solu--
cidén queluntie de etilendiaminotetracetato de amonio con el que
sc logra una pequeila separacidn que se incrementa segin pase -
la sowuucibn eluyente. wn una torre de esta iorua, el ytrio apz
rece entre el Tb y el uy; pero, canbiando el eluycnte por dci-
do N=hidroxietilrtilendiamintriacético 6 sales del dcido dieti
lentriaminpentacético se pueden encontrar, una jor unz, cada U
na de las tierras raras de la serie del lantano (Ce-lu) en so-
luciones donde se encuentren presenics todos los miemiros de -
la serie., ol Sc-Y y La aparecen en ese orden con un rendicien-
to de 99.9% como éxidos. A partir de ese mcmento, las operacio
nes prva sejsarar el ytrio del sc y Le se hacen mis refinccas,
los elementos son recuperados de las soluciones eluidas por a-
cidificacidn y precipitacidn como oxaldtos. &l ytrio se extrze
por n.cio de disolventes,

Uira formu de obiener yirio es por medio de preparaciones -

lleviias a cubo con 1pOshusia outener el ezl 115,62,122).

15



a) Y,05 + 6UNHyHF, —-U020 4 2yF; + 6nEyr + 3H,0

b) Yp05 + 6HF ----- 1002C -—p 2YF5 + 3H,0
¥y en seguida una reduccidn con calcio metdlico

¢) 21F3 + 3ta 3690205 3cam, + 21

~Ahora bien, una pregunta que se tiene que contestar al ha«
cer cualgquier investigacidén y también para el ytrio es: ¢ pa-
ra que sirve?.

Aunque el empleo del ytrio no es exienso; se puede pensar,
dado gve la quimica de las tierras raras estd en desarrollo,-
que muchos de sus usos estdn aun por descubrirse.

wmpero, el uso i~dustrial que se hace del yirio se refiere
a sus compuestos y a las mezclas que se pueden hacer con otros
metales, como por ejemplo’el vanadio (como orto-vanadato) y co
mo Y203 que se emplean en la elaboracién de tele-receptores en
color, También se emplea el éxido, tratado apropiadamente, en -
la elaboracibn de cajacitores y también produce unz alta emi--
sién cuando se utiliza como filamento en lémparas (16,19).

un uso reciente del ytrio como Sxido y como metal, aprove-
chando su resistencia al atague por fusibn de uranio, es ccmo
noderador en pilas de enegia nuclear.

sl ytric rojo YiG (yitrio, Fe, garnet) & cristales de Y3Fe50-

n

v sus derivados; que solo varian en las cantidades de fisrro y

4
oxigeno; se emplezn en la emisién de microondéas puesto que eni
.

te energia de onéa corta con una pércdida muy Dequeis.

’

. ;o . . .
n 22 emnlze en ecrinies, elatsrueifn de ericiales (.

fAai & =

O~



ticcs especiales (pero, no en gren escala) (8) y con neodinio
7 zluminio en la elaboracidn de LASEH. nn una proporcién de 0.1
~-U,2% se usa para .ia reduccidm de granos grandes en las alea-
clones de ur, Mo, 4r y Ti y ayuda a increceniar la fortaleza
de aleaciones de Al-Li,, s0lo gue su empleo en metzlurgia tam-
bién es escaso,

L s6topos radiocactivos obtenidos en productos ce fisibn
se cm)lean cn terzpia de cdncer.

Podenos pensar que en esta etapa de desarrollo tecnolégico
de la segunda mitad de siglo se .descubran nuevas anliczciones
y métodos fdciles y baratos de serncracidn del trio para gue -

su empleo no se vea tan resiringido como hasta ahora.

PnQPISLADIS FLSIGAS

Se presenta como un metal blunco srisdceo que se Sxica me=
nos rapidamente que los metales de la serie del lantano,

la interpretacién de su espectro fué c¢ificil de obtener de~
bido ~ la cantidad de impurezas que se tenian en las primeras
mucsiras obtenidas; pero trabajos .recientes, proporcicnaron la
informacibn con las lineas mis nersistentes (tadla III) ocbtes=
niencose lineas muy sirilares a las de escandio y lantano debi

- ~ un
“0 a gue sus e

9]

tructuras elecir’nicas L[‘.r]}dlt‘esz Nj Pg s3lgs2)

son uuy parecidas. Algunos otros trabajos (88) ofrecen mayor in

17



formacidn en cuanto al e§neciro electrdnico en fase vajcr ¥ j23500)

porciona una valiosa ayuca para la interpretacidn adecuada de 1

las propiedades fundamentaies que se nan establecido:

Mmero atémico

Peso atdmico ‘
Tipo de cristal
Radio

Densidad

gstado de oxidacién
wlectronegatividad
Funcién trabajo
Punto de fusidn
AEg

Calor de vaporizacidn
Puntc de ebullicidn

Presién de vapor

dntrorzia
remperatura vebye
nesistividad elzcirica
goeficiente Hall
Concuctividad termica
pucentivilicdad magnetica
Momento magnético
Corsresicilidad

liodulo de Young

Potencial de iorizac.in

39

88.92

Fexagonal compacto
1.814 A

4.472

+3

15°%
.2 Keal./mol
20 Zcal./mol

263¢°%

-1 17500

B 8.91

10.65 cal./mol-grado
230%
64.9 x10° fl-cm
-U.77 volt-cn/amp-oer

-C.035 cal-cm s=g-cm?-SC
6

191 x10° esmu/mc’
067
& ~6 2
2:7 X310 cm /hg
=11 . 2

13
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11 12.25 eV

ILT 20.5 eV
o, 3.6474
C. 5.7306

TAEL"'L h II

Longitus de ‘ intensicad

onda (A) Arco Chisce

YI 4643.693 50 100
4674,848 80 100
54664470

Y II  3242.280 60 100
3600.734 100 300
3633.123 50 100
3710.290 80 150
3788,697 30 30

PrOPIZDADZS QUILLCAS

El ytrio metdlico e¢s muy activo y se combina rapidamente con

el oxireno atmosférico, bibxido de carbono, agua, £cicos y <urts.

4 temperaturas liscracente alias rezceliona 200 Ya3res 7 gases -
- . 4 . . i
como el nitirdgeno v fdsforo; mientras gue los talejence lo ata-

can a temperatura azbiente.



sn solucidn acuosa, los idnes del elam2nto son tripositives

ey

y diamagnéticos y no se ha preseniado evidancia coavi.cente pa
ra poder pensar en un positle estado de oxidacidn variatle. se
ha encontrado que los ibnes ce ytrio, junto con los de escane-
dio y lantano, tienen una tenczncia a la polimerizacidn y el -
grado de ésta, disminuye al aumentar el jeso atémico 6 sea que
los ibnes del escandio se polimerizan en mayor grado que los -
del yirio y ambos a su vez en mayor grado que los del lantano,
wsta polimerizacibn did la explicacidn al porque en técnicas =
recientes de separacibn se presenta un comportamiento “ndmada”
(280). wsta tendencia no aparece en la serie Ce-Lu.

La formucidn de hidroxo-compuestos puede depender de la ener
gia libre mls que de lu entalpia de los mismos pues se han ela
borado diagramas de energias lidres ce enlace y se ha demostra
do que o1 ytrio (junto com el escanéio y lantano) estd mds li-
£2d0, termodinamicamente al aiuminio y al galio que a los demds
2lementos del grupo de los lantédnidos (148).

AIDRURCS. Se ha reportado un dinidruro para el jirio pero
se ha pensado es un compuesto intersticial, =1 YH3 sufre un : -
cumbio de capacidad de calor andmala pucsto que es de 2559K el
¢ 1l nc se ha atribuide a un canbio de fase 6 de orden magnéti
¢ {284

HiLuROs. son s8lidos higroscdpiccs con varios graccs de hi

dratzeiln y con excepcifm del fluoruro son solubles en agua.

Brown (4) present) una revisién de estos compuestos gque son
e et sretarseién y 22 vilor an producifn de metales y sus
Saleg, s wsan seiwd o gy daliwsade go




ZSTRUCTURA P.¥, DP.3. AHp &H, d45p ASy
T8y ortorrdmbico 1152 2230 13 60 8 24
YCI3 monoclinico 700 1510 9 45 9 25
YBry 904 1470 9 44 8 25
Y1 1000 1310 12 41 9 26

no son pre..rzdor por deshidratacibén térmica directa porque in-

evitablezznte se formz una sal bdsica. La deshidratacidén con -

£
b
[¥]
&Y
Q
€]

ie amonio cd un resultadc favorable; pero, la mds acep
285 12 reaczidn cirecta de los elenentos en medio no-acuo-

Y,0, + 6iF --199%C_, ovp

2% + 3H20

3

0¥ 3. Son polvos blancos que se obtienen por ignicidm o-
xitativa del metal o sus compuestos. Pcsee una estructura cibi
ca con &l ytrio =" centro, un p.f. de 2680°C y un p.e. DO G-
terminado, su QH, es de 502.6 Keal/mol,

SJu basiciZad en relacibn con el escandio y lantano es inter
m-iia, perc la solubilidad en dcidc depende significativamente
i¢ sv ‘emperatura de ignicilm. Se conoce s0l0 & 1os sesquibxi-

03y aungve s¢ han detectado espectroscon

...ente monbxido, -
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subbxido.y perbxido (7).

s;ruibxido de ytrio ticne una estructura cdbica; (H203)
rn a) oube elemental el dtomo metdlico tiene nfmero de coardi-

roelén 6 con dos fiomos de oxfgeno en cada esquina del eube; a

2..a8 pruesiones (6% Kbar) puede cambiar de contiguracién (20).
IIDROKIDUS. vuando un hidrdxice 2lcalino 6 amoniacal en so-
lueib se csreze o una solucibn ce unc sal de ytrio, se obtiene
wn preeipitado blanco gelatinoso con un producto de solubili-
2 de 8210723 4 una solubilidad de 1.5 g/l. La precivpitacién
ae inhibe por lz presenciu de zJeantes guelantes en la solucidn;
como por ejemplo los dcidos pclicarboxilieos. Por ignicidn se
sxiuce el 6zido, nn general los hicdrfxidos de los lantdnidos

hun promivido polémicas debido a la definicibn de sus esiructu

rus puesto que presentan dus tipos: R(M)- y RO(TH),, nero es-
3

N

D

{7 8. ha alribuvico a una posible variacibn en los méiodos d

()
]

)

sb.eneiin, ol hidrdxido de ytrio se prosenta en formas hidre

¥

2

‘us bilen establecidazs, pero anhiéro es hexa;onal,
CALCOGZINU'nO54 Son compuesios que no se preparan er medio a

1080 Orgque son inestables. Se ha sugerido una estructura mo-

¢lfnica para el Y,5% en conticiones normales. A altas tempe-

3
.Lures se presenta el desecto de cstructura del tipo Th3P4 -
{ ‘/“;)u

CARBZLAT G, Este compuesto se ju=sde preparar con *ricloro-

acntato de Jirio (214).

2!(0201302)3 + 31120 ————— YZ(C03)3+ GCE‘.C13 +3002
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o tumwvien por adicidén de un carbonato alczlino a soluciones de
saleg de yirion. Al precipitado as{ cbtenido ge le convierte a
la sal doble con aljuna rcsicez y con tanta espontuneidad que
se pusde pensar en la existencia de una forma bicarbonatada.
Los carbonatos de amonio y dlcali se disueiven facilmente en -
solucionecs de carbonztio de yirio y -ubsecu.ntemente precipitan
cono carbrnatos dobles de las siguientcs formas.

’

Y2(C03)3.(KXa)2003.4H20 ¢} YZ(COB)S.(NHA)chS.zn 0

<

UALATOS. k1l uétoio de ot*encidn es sencillo _ues solo se

=i

asrega dcido oxdlico & una sal de yirio en solucidén y el preci

pitaco que se forma es Y2(CZO4)3 aungue en algunas ocasiones -
se lieva a cabo en una'forga lenta e incompleta Cuundo se em-
plea oxaldto dc amonio como precipitante se obLtiene un comple-
jo y una sal de amonio indefinicda, sxisten varias formas kidra
ta.as pero la mds comin es el decahidrato. =l procucto de solu
bilidad del oxaldto de ytrio es de 5.34 X10722 y al formar com

nlejos se establecieron las siguientes consianies de disocia -

cidn:
Y(Cp04) K= 3 x107
X(6,0,)32 K =8 x107H
1(0294)‘2 £ = 3.4 X10712

1 oxaldto de yirio es soluble en soluciones alcalinas en
n.ouaor grade que el escandio y lU veces =ds gue el lzniano; a-
cdends, se convierte cn éxidc de yirio a temperaturas de 400+

700°C y forma hidratos intersciciales (20i).



NITRATOS. oe forman disolviendo el Z.zido de ytrio em dcido
nitiico, se carzcteriza por formar cristales hexahidiatados e
isomorfos. =S soluble en solventes orgdnicos; tiene una solubi

lidad de 141.6 g/1luu ml de agua a 25°C. Se ohtiene.nitrato bd-

sico por descomposicibn térmica del nitrato normal § exceso -
del 5xido de ytrio con fcido nitrico; se puede pensar se deba
2 un sistema de ijncs bdsicos con puente de oxigeno; esto se -
lleva a cubo, generaimente, con formacidn de polimeros de cade
nas ée hidréxido. Bl ytrio no forma nitratos dobles con idnes
bivalentes.

SULF.ATOS. Se prejaran por adicidn de dcido sulfirico concen
trado sobre nitrato de ytrio. rorma prismas monoclfnicos iromor
fos y octahidratados. La sal anhidra puede obtenerse por deshi-
dratacibén térmica éirecta a 40000. la descomgosicién comienza -
alreie’or de SCJOC y pasa'por un sulfato amorfo bisico e insolu
ble husta el 6xido a 1000°C. La sal anhidra es muy higrocSpica
v tiene un valor de solucién positivo y alto. La soluvilidacd dg
crep® c-.a la temperatura, pero la hiérdlisis de la soclucidn es
oequeiia, Los sulfatos dobles son formados con ibnes amonio 6 al
calinos; pero, son relativamente solubles.

SALZS OnGANICAS. A pesar de que se emplearon muchos idnes a
cetato, formiato, dimetilfosfato, etc. en la precipitacién y -
cristalizaciln de tierras ra:as cuando se empezaron a estudiar
sus caracteristicas; existen muy escasos datos de sus propieda-
des fisicas y quimicas actualizadas.

COPUEST 05 ORGANU-ME™ALICUS. Los verdaderos compuestos or-

T e T LT 1
del ririo »stdn sujeios 2 los renortes relacio-



niog con acevil-acoionato, aleohixidos, ciclopentadienilos ¥y

“

1:bil-heptadienilos. También se ha reportado el trietil-
rio zero su enticad es may dudosa (325187). Los alcohéxidos
oucden ser pres.ralos por reaccién de intercambio con alcohé-
:ides de litio (7). 2l compuesto gue se forma con ciclopenta-
vivnilo es preparado mediante la roaceidn de.cloruro de yirio
anhidro crn ciclopentadiecnatodz sodio en fefrahidrofurano(226)
y es un sbliCo cristalino qus funde 2 29500, @5 estable en -
aire a 400°C y se sublima sin caumbios a 200°C a 10%mm de Hg.
31 acetil-acctonito es voldiil ¥ s5¢ descompone a altas ltempe-
raluras (198). Con 2,2,6,6,tcirumetil-3,5=neptal ivaa forma -
guelatos voldatiles y es.ables (229). .n tabajos recisntes sc
re aortd €1 indénilde ée FErio = Y(C§H7)3004H/) - gque se prepa-~
14 con cloruro de ywrio aniidre con indenats de sodio 2n tetra
Firuiasane (27J/.
Uorlides, Bl yirio pucde variar su nlmero de coordinacidn
ic 6 a9 a 20 (7,280) y forma complejos estavles con muchos ;0
lidcidos orginicos (labla W. in generzl en todos sus c¢omplejos
se manifiesta una lonesidad simsle pero, todo pusde esiar suje
to a recvisidn porque la ausencia de espectro de ausorcidn en
la rcgidn visible para Y3+'imglica gue se haya trzbujaio solo
con valorcs fisiceo-quimicous (3).
PRCPIALADESS RIOLUSIC.3. Jegdn reporte del laboratcrio de
Cak idge, parece ser que el yiric natural nc es téxico al -
houbre y nhu sido descubrierto

y determinado en ai_unas varie-

J

dodes de algas (11).



TaBLE ¥
VALORES L& ESTA

lmino diacetato
Nitrilotriacetato

N-hidrbxietiletilendiamino
triacstato

istilendianminotetracetato
pietilentriaminopentacetato

1,2-Diacinociclohexantietra-
acstato

N-metil-imino-diacetato
H-bencil-imino-diacetato

l-fenil-imino-diacetato

BILIDAD (log K)

7.11
11.55

4.7
18.09
22.05

19.15
12,56
1C.93

2.64
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LA DOS D 5224 UION

Puede decirse que la parte mecular em un zétodo analitico
es la separacidn del compuesto & elemento que se vd a analizar.
8l ytrio, en particular, presenta muchas dificuliaces para
su separacidn devido a gque sus caracteristicas son muy pareci

das a las de los lantdnidos.

ZXisten varias manerzs cde seszrar el yirio de sus diferentes

zczclas; pero, estas a su vez se pueden clasificar como dos -

le= Semaracidn »or establecimiento de dos fases.

2.~ Uizraciln diferencial

sn el caso de separacidn por estatlacimiento de dos fases

se deber tom.r en cuszat: dos concerios bdsicos: a) solubilifad

Jr.duicto de solubilicad, que aungue som auy Jarecidos, no

son iju.les; pu2s, nientra solubilicad imdica cantidad de solu
to gue se cisuslve en un velir-en de disolvenie (agua § cual-

quier otro); pnroducts de solubilidad es una constante depenci-

ente de las conceniraciones de anicnes y cationss en 1a solu--

Por ejecslo, un s"i
tendrfa una exyresilin 2e srodc
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lc gue indica (us; en una disolucidn en equili“rio con al me-
acs un cristal de MmHn s6élido, el producto de las concentra--
ciones el anidn y catibn permanece constante, no importa su
proccd zncia. shora bien, se puecde pensar que la solubilidad -
de un cuizuesio depende de qué tan grandée sea su producto de
solubisicad,

Cuandio el producto de las concentraciones de los ilnes sea
oenor que Kps; el compuesto se solubiliza, ilientras que, si -
es mayor que Kps; el compuesto se preeipita. ¥ en presencia
de idnes de otra procedencia, giempre y cuando sean semejanes
tes, la solubilidad del compuesio disminuye por efecto del --
ién coniin.

Utro factor que intluye es el de pH de la solucibn; pues

.equefio intervalo se obtiene una precipitacibén md-

s2lo en un
Xima y fuera de los limites se vuelve a solubilizar; ya que -
suede atectar la ecuacidn de equilibrio de dicha solucidén va-
riando su comportamiento,

Los métodss de separacidn para el ytrio se efectlan con los
siguientes reactivos que son capaces de producir un compuesto
cuyo producto de sus concentraciones de iones sea menor a su
Kyg en medio orgédnico.

Acido butirico (78)

Acido clorhiérico (124)

'

Acido 5-cloro-3-: Z-!~2*hidroxifenilazo-2-
hidroxibencensulfbénico); lumozalidn
irea. nste complejo se extrae con
dter et{lico. (27)

Acido n-fenil-benzohidroxdcico. »l conplejo
8@ exirae con gsolventes orgzinicos. (209)
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Alizarina rojo 5 y amonic, forma YI.NE, T
si la concentracidn de 1 se zZev:
se forma IIB.SHH4I como precipitado. (231)

Arsenazo :I1 (28)

Dicromato de potasio (0.024H). X1 precipitado
se extrae con etanol. 218)

3,5=-dibutil-d-netil-5-5ropil pirazol; se

extrae con benceno en m=3¢i0 Zcica. 159)

aplican 3 moles de reacti7o
uno de ytrio y postericrz:
trae con benceno.

n
)
(L]
~—

bis-2-etilhexilfosfato. (138)
Octil-q-anilinobencilsulfonzto, (s7)
Octil-®-anilinobencilfosfonato. (97)
Oxido de tributil-fosfina. (82)
Oxido de trioctil-fosfina. 182)
PAN 1-(2-pirilicazo)-2-naftol. sstudio de

la formacién del complejo y solubi-

lidad en agua, tetracloruro de caroono

clororormo, benceno, éter etilico ¥

acetona. (241)
Perclorato de sodic U.2Y; el precipitadc farmado

se extrae con etanol, propanol ; :iros

a.cocholes, (218)
Tenoiltrifluoroacetona 0.1ii; el complejo

formado se extrae con isobutilmetil-

cetona en agua. el efecto y eficien- (157)

cia se incrementa si se irabaja con

el reactivo en presencia de vutilacina, (224)
Tetra-n-butiletilendifosfonato en kerosins

en madio zcido, variadoen concentracidn

¥ se separz el zirconio. (9g)

Por otro lado, los reactivos y condiciones D .raz produeir
un compuesto cuyo procducto entre concentraciones de ilznss

Sea maycr a su xps son:

n
(¥s)



Acido cindmico 5%; se produce unprecipitado
que se separa por filtracidn (172)

Cloromandalato; se prepara cumo tal y posteri-
ormente se convierte al xido. (251)

Coloide de fosfato 4cido de ytrio; se prepara

con dcico fosfdrico a pH 5 y se filtra

con una membrana ce 0,3 um, (55)
Coprecipitacién con hidréxido de magnesio (160)
Dialquilfosfato; el factor de sezaracidn

entre elementos vecinos es de 2,2

en la »nrecipitacibn de ytrio, escane

dio y lantano. (2r2)

lilucato ce amonio; se emplea para separar
el uranio que precipita a PH 5. (252)

in cuanto a los métodos de migracién diferencial en donde
también se emplean dos fases, una mdévil y otra estacionaria,-
en las que ia separaciin depende del movimiento relativo de -
estas dos fases y de la facilidad que tenga el problema para
solubilizarse en ambos (cceficiente de particiém).

La clasificacién breve para los métodos de separaciln dife
rencial del.ytrio de sus diferentes mezclas seria la siguien=-
Rrici

l.- Cromatografia.
2.~ Blectroféresis.

3.~ Ring oven 6 anillo caliente,

4 4= Difusién térmica.

CRG T GRAFIA. De anuerdo a sus caracteristicas; puede,

a su vez, subdividirse de la manera siguiente:
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crom, liguido-38lido crom, -235-331. I fass =3v.7e3,
T
CI.Le C-&Gc.ua G€ acsoreidn) rom, Fig=iic,
oroms CEla 2han

~.zbio idbnico

CTr28 e %07

Croil., CiasSica

de pariiciém

Los odtodos dz separacidn del yirio zds relesvanies son los
de cromatografia por intercazbio ibnico en ccluzna
realidad son los mis eficientas, rapicdos y cd-odos. Zn menor
nroporcién se emplean los mitodos de cromasografia en dapel
sencilla y de intercambvio idnico. La cromaic
na y la clisica de particidn son, en gemerzl, muy 0co emplea
das.

1l método de cromatografia de intercacbic ifrico en cocluana
consiste en empacar una columna de vicric de didmeiro constan-
te con una resina intercambi:zcecrz de idnes que pueden ser mi-
cro-esferas & polvo y colocar 1ia muestra en la parte superior;
enseguida se pasa a travéds de la cclumna un eluyente.

Intercambio idnico significa un intercazbio reversible de -

ibnes de cargas ellctricas iguaizs entre una solucidn y un sé-

iic s izselusl: 6 un ifguido inmiscible. Pzrs interca—biar iéd-



s ibre y rapicamel une, 6] =~%1lido de -
nes, 1lib N icdamente con solucifn, el lido debe te

Os

ner una esiructura fibrosa 5 laminar (derivados éde celulosa
wrcilias que retengan ilncs sobre la superficie) y debe gir -
vorosa on la cscala moléeular, Estas caracterfsticas las cum~
nlen perfectanente las resinas que son polielectrolitos con -
enlaces cruzados como los derivado: del policsiireno (29).

il policstireno y el divinilvenceno se mzzclan en estado -
lfguile y se polimerizan en ecsferas de 1-2 nu hasta c¢imcnsio-
nes coloidales. 5i las esferas se tratan con 4dcido sulfdrico
para introcucir un grupo sulfonilo, dan por resuliado un in--
tercambiador catidnico (A) y ¢i nor el contrario se tratan -
¢om fter clorometilico y enscguida trimetilanina, introducien
do un grupo anino cuaternario, se obiiene un intercambialor -
anidnico (B).

Tanbidn se pueden introdacir otros grupos funcionaies cono

los grupos amonio, oxwldio, carbonato, huldgenos, férmico &

<

forawdores Ge quetatoss Pero toldos se hinchan consideradlene:

te cuando se colocan en ague ucovido a le hidretacidn ¢z sus -
i‘nes y solo los _olidcicos lo hacen en ncnor grado.

w»n lo tabla VI se encuentran reseimdos los nftolos de sepa
racifu y en la columna B logs relacionadocs a la cromatografia
de intercambio idnico; se pucde pennar que son demasialos pe-
ro tambidn existen algunos semejantec como por ejemple (155)
vy (26) en los cuales se enplecan resinas ce forma catidnica e
ro con direcrente cluyente aunque el rin sea sepcrar el europio

K}

r el yirio,

3
v

Asf, es sosible sensar que se sueden reselfar no ssle les



-CH~- 01 -Ci - CHp - C§ - CH, -
HO,S
LHQ-“}CE-
~CH~ H,C -CH - CH,- GH, -iﬂ c1
' (CH3) 3189 -CH,,
A B

PLY

datos importanies y novedosos y sobre todo los més tdciles,

1%

pidos y etrectivos.

Para la sesaracida por cromatogratie de 1.1. se ha estable-
cido que uné péréicda de 1-5% (a nivel ppm) es &ptino y los mé-
Lodos que no ectén en estos limites no se puede pensar gue se-
an nalos; s510 gue las condéiciones en que se trabajd no fueron
las gue podrizn arrojar, los mej rcs resultad 's y que estdn su-
Jjetas a n.joias y readaptaciocnes.

Bl |'élod o nds recomendatble para la sesaracibn Ce yirio es -

21 efectuado ~or vampbell £.0. (54) en el gque se ociiene una -
seuracidn magniiice para .115-0.5 &g de yirio. sste méiodo -

ojera ccn una columna de 33 cw de large ¥y 9 cm de didumziro con

)3

Uz resina powex 5UJ-i8 de forma catidnica a 8u°C y 500 lbs/c_m2

de presidn; el &cido ({-hidroxibuiirizo a un pH de 4.4 es el e
luyente que flu e a una velocicad de 10 ml/min. &l pétodo tie-
ne la Unica otvjecidn de gque el prome”io debe elininarse antes.
Pero tiene la gran ventaja de gue se hace cn menos éde dos ho-
T25, :

arol P.d. (112}, obzervl que en resinas mezcladas se obtie

nen valores intermclios de scuzracibn y dedujd gue la eficacie



’ 5 - g . o e B
gs mayor empleanco una resina sic:lzs, debido a gue es wig facil

de marnipular y resroducir lag condiciomes de irzbajo. Por otro

lado, Powell J.8, (20C observd que al aumenizr la tern
» L) ’ .

£t
(=l
H
)
o
[
1]

R

la separacibn entre los elementos tazbidén aumenta. tTanbién exig
ten otras variables: conceatracidn del eluyente (2C4,281), pE
(127) y concentracién de solvato (115) gque iafluyen en el orien
de aparicién debido a que el equilibric resine @ 1ién se puece;
meéianie la variacibdn de los factores mencionados; orientar.en
cualquiera de los sentidos para ca a uno de los congonentes de

la mezcla.

Las resinas que generalpenie se exgplzan son:
amberlita CG-4B tizo 1 forma 17 (134)
Amberlita 1RA=400 form. 0204= (121)
Dio=-rad Au 5U7-x8 1255
Catex 5 *  forma Br- (26)
Dowex 50i (94)(248)(2.1)(247)
1-x4 forme BY C1° (188)
1-x8  forma HY c1~ (71)(168)
50./-X4 forna nat (46)(18%)
Su/-X5 forma uuz' \46)
507-%8 forma H* (54)(51)(131)(155)(184)
(65)(2C4)(200)(15¢2a)
5Ui-X12 forma  NH (1:8a)
Hyflo super cel con fosfato
de tributilo. (45)
Pl=zskon CTFE 2300 {102)
Wotatil SBU (90)
Jofatil SBY 190)

Zeo-karb 225 forma il (127)



gson los giguicntes:

24:1 a vel, de 3ml/seg
47:3
scilo clornfdrico 0.1l; pH 5.11
4N vel, 0.25 ml/uin

IN (121) (24

(158a)
(115,
(146)
(211

7)(281)

icldo etilendiaminotetracético 4ml/seg  (200)(132)

sul s%3ica de EDTA-acetato ‘e
goiio a pH e

AciCo etilenéianinopentacético pH 6.1-8.1 .,
eido férmico 85%
Acico @-hidroxiisobutirico oH 4.4
pH 5
Acido lictico U.SN=laCl 0. 066L
acido nitrico 15.6H
i
T../metanol
0.88/etanol 85%
1.6n/etancl £5%
Acido mercapto-acédtico 0.5N; pH 2-2.5
Acido sulfidrico 5mm/H2C2 0.15%
Uell
Anonio- ({~hidroxicutirato-lactato de amonio
stanol
stanol, metanol, THF, acectona, &cido acdtico

Dimctilpolisiloxano

Sulfocianuro de amonio

(46)
(127)
(2u4)

(54 )
(104)

(94)

(45)
(281)

(1)

(71)

(71)

(99)
(134)

190)

(65)

(26)
(285)
(285)

(102)



faris, J.P. y Jarton, J..i. (75) con mezclas ¢e dcido nitrieco
netanol utilizadas como eluyente sobre resina.Dowex 1-X4 de 200
a 400 mallas; calcularon el cceficiente de distribusidn ( Kd=V/M
donde V es el volimen en ml que pasz por la columna y X es la -
masa de la resina en granos) y obteniendo los datous para una -
mizela 9:1 de metanol-dcido nitrico a diferente molaridad,. Ia
conclusidén a la que llegaron fué: el aumento de molaridad (1M a
T a 15.7K) aumenta el coeficiente de distribucidn y la mezcla
se sepuira mejor. Obsérvese el orden de aparicibn de cada uno de
los componentes de la muestra con que se trabajé (tabla VII).

Los siguentes métodos de separacién son menos imnortantes y
sus principios bisicos ya son bastante conocidos,

la cromatograffa de intercambio idbnico en papel y crcmatogra
fia en papel simple, se Ciferencian en que en uno se emplea .pa-
oel siavple (Whatman # 1 generalmentie) y en la de intercambio -
i%nico se impregna el papel con una resina intercambiadora que

S
ouece ser Amberlita IR-120 (68,256) 6 Amberlita 5A=2 (95) u o=
tra que tenga el grupo intercambiador requerido.

La sensibilidad de estos métodos es de hasta 10U mg de ytrio
solo que para una cuzntificaciin posterior se tropieza con 1la
dilicultad de operacidén y solo se consideran .resisas las lec-
turas & mecicdas obtenidas por un contador Geiger.

La cromztograffla en capa fina tiene una sensibilidad pareci
da a la de la cromatografia en -apel y es aln mds diffcil que
anuella nucsto que se tienen que conirolar sus R.F. de una ma-
nara estricta, .. 2izmn que el grueso de la capa esfacionaria.

En cuanto a la cromatograffa de particidén en columna, como



ELLETO LOLARIDAD

1. TH 15. 7K
La 117 163 194
Ce 67 83 110
Pr 39 54 61
Nd 18 24 27
Pm ' 6.8 €.9 v
Sm 2.9 3.8 4,11
Hu 1.55 1.86 1.95
Gd 1.00 1.00 1.00
o 0.75 0.73 0.68
Dy 0.65 C.61 0.46
Ho C.04 0.55 0.38
sr 0.64 0.53 C.31
Tm 0.62 0.51 C.27
Yb 0.62 0.48 0.24
Lu 0.62 0.46 0.23
Y 0.55 0.47 0.2
Sc 0.06 0.08 0.2

solo se tiene poca informacién se puede pensar que su empleo
estd muy restringico debico a que el mismc equipo se puede em
plear para una cromatografiz de intercambio idnico en columna
que es mucho mds efectiva y ripida y ¢.. costo a la larga no -

difiere demasiado.
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.a cr.zas o grofia gas-liguido, en la gue se jasa a travss de

0
1
|2
o]
&
%

azero los quelatos de tierras raras con isobus

netano (272) $ 1,1,1,2,2,6,6,7,T,Tvdecafiu roaep-
ano=2, =ciopa 2 un pE de 5.5 (51); la fase estacionaria es -~
2x3il T20 GC 9.45% sobre Cromosorb ¥ (100-200 mallas), helio
c.=o acarreador y temperziuras de 14000-216%C (51) $ zrasa de
cilic’n en Cromosord 4 (A«=DLSC) de 60-80 mallas con helio co
> acarr:zdor 7 teaperaturas programadas a 210°C a 280°C (273).
dcnicas gque ftanpoco son muy emplsadas son la electro
Jorécls en pazel (84,112,159,182,244) y columna (109). Bn este
tolo se zmplea &cido ldctico como electrolito y una corrien-
de 11u v/en (159) 6 una columna de gel con una corriente deé
Z2 ni (109) & en forma de idnes concentrados (112,182,224), He
lante la aplicacidn de corriente se obtiene un reemplazo de

léctrico por el campo de gravedad y se aprovecha la mo-

vilicad idnica como equivalente de la gravitacional; se puede

zr, por tanto, como un método electrocromatogrdfico.
Utro zétodo que es raramente usado es el de anillo caliernte
.ring oven) que se puede considerar otra variedad de cromato-
2r7fa. sn £sta técnica se emplea un disco de papel en cuyo -
ceniro se aplica la muestra disuelta y le es ajlicado el elu-
seate; - czoeficiente de partacion del yirio y de los demis ]
lementos hace gue la translacidn se lleve a efecto del csnire
a2 las orillas del disco, nero en circulos (parecido a las on-
das conc’ntricas que a_crecen al arrojar una piedra en un es-

tangue con agua).

Por il%ize, otro método muy poeo empleado es el de difusibn



térmica gue emplea una columna termogravitzcionzl e 8

largo 7 10.9 cr de dfametro, con un es:acic de cifusi’

0.112 cm y es empleado para sulfato de yirio. iio

(o]

ongesulir mayor cantidad de intormacidn

que s590l0 se tomaron en cuenta los dz2ios

_-Ar ) T 4 )
SoCre el Lewll

anteriores,



SEPARACION DE;

TABLA VI

SEPARACION DE ITRIO DE DIFRE«TES mEZCLAS

ALUMINIO
Americio

Apatita

Ar séaico
Bario
Berilio
Cadmio
Calclo
Californio

Cerio

Casio
Cesio 137

Cesio 144

Cario

A B c D - E F G
259
82
275,45
94(4,~)
160
157
259
109
212
82
82,27 115(X) 77 107
158 132
218 253
241
212 16C
247@” 223
201
223
82

40



SEPARACION DEg A B o]
Disprosio 115(%)
91
154a (4)
Erbio 274172 127(+) 68
126
Escandio 157 185(4)
238 75 (=)
7
Kstroncio 157 103
97
Estroncio 85 2474
Kstrouclo 89 )
Estroncio 90 44,28 184(L) 236
151 288
121
146
168 (=)
Europio 155 68
77
Fierro 124
27
Gadol fuio B2 115(%)
Galio 259
Holmio B2 nsd  6b
Indio 82 259
Iterblo 27,82 68

. ._b_____E B g
154

89

160
201

43 223 55
135 164
149 81

159

244

244



SEPARACION DEs A B c D E G H

Lantano 3:251 ;;gm 77 89 109
71

Lutesio 68

menas 211

Mezcla de complejos 209

Mezcla de metales 172 211 272
102

Mezcla preparada 238 46(#)
T8

Molibdeno 160

Neodinio 5% 77 109
71(=) 251

Niobilo 124 )

Praseodinio éé‘{éﬁ% 77 223 251

Productos de fis{én 281 80 43 182

Promesio 82 77

Rodio 223

Rutenio 223

Samario ns@E) 77 109

Selenio 160

42



43

SEFARACION DE3 A B c E r G H K
Solucién Acida con 231
metales 158
218
224
Talio 157
Terbio 82 115(%) 68 154
91
Tierras raras 158 200(+) 95 189 84 273
199 65(#) 34 112 51
241 131(4) 159
Titanio 124 134(=)
Torlo 69 258(#) 103 89 159
204(4) 205
Tulio 82 68
Uranio 124 165 89 41 252 182
90
2+
U02 151
¢inc 160
Zirconio 98 89 159

wota.~ Ver hoja de iundicaciones y e jemplos.



TavLAa VIII

ESQUEMA GENEKAL RECOMEAD.O PAKA LA SEFAHACTON Db
TILiuAS RARAS (13)

NITRATOS @ 0XIDOS o TIERKAS @ FUENTE DE TIERRAS RARAS » L1LHRAS PRIMER FRACC [O4AL [¥
CERICAS 1)con dc,0xf1ico Yinrcas —PCod SULFATO DUBLE DE
- 50010
SULKA T05,DOBLES » TIERKAS YIRICAS TIERRAS RICAS CROM. I, T,
ALCAL INOS (Sol.) Ed Y ey Eil SERIE, CUN
l dc,Citrico 0.1% FILTHALOQ
TIEKKAS CERICAS SOL., RICA CRISTALIZACION
(pp.) EN TIERRAS =wme—————=p FRACC IONADA DE v
g YiRICAS WITRATOS DOBLES A Nd FRACC 10uAk IENTO
1 ' DR Mg. P Sm,Y @———— COy FERKOC IANURO
Gd DE POTASLO
DISOLUC 104 Y ! 1
CRISTALIZAC ION DB b
NITRA TOS DOBLES. COUCENTRADO FRACC. COw
Nd,TIERRAS RICO Ex Gd. [~ NaHS0,.
YTRICAS Tb,0y,Ho,kr,
4 Tm,YbyLu,Y
N ,Sm,Eu, TIERRAS 5 Yy
YIRICAS L ¢ Nd,5m,6d
COLUMSA DE I.I.
\ CON EDTA 0.1% pil §
AMALGAMA l




A

v

_Gd,Tb,Y ELIMINAR 8m,Eu SE TRANSFORMA
COd SODIC O Hg. 4 HROMURO Y Uwma
CRISTALIZAC ION
.) FRACC IONADA.
COLUinA DE I.I. v
CON EDTA CROM. I.I. Nd,Gd,Y
con HEDTA . Ho,EBr,Y
CRISTALIZAC ION
COMO NITRATOS FRACC IONAMIENTO
DOBLES DE Hg y CON FERROC IANURO
} 2)REACCION CON DE POTASIO.
¢ / B1(NOy) 4
Y1Ri0 v
YrR10
[ KEn =
q e BRUTO 4T
BRUTO \ Y203
PURO

45

Nota.- Para los dltimos tres pasos de la recuperacién del éxido de YTRIO puro ver la seccién de instrucciones y ejemplos,



LErODOS DE ANALISIS

Los métodos de andlisis de ytrio son muy variados y numero-

sos y van desde los mads fdciles de manipular y baratos como -

los gravimétricos hasta los nds complejos y costosos como los

espectrorotométricos y espectrogriaficos.

sl total de métodos se puede clasificar en seis grandes gru

pos, tomando en cuenta las tormas de medicibn;

5
L=

5e=

sravimétricos (G)

volumétricos (V)

comple jomédtricos (C)

Blectroanaliticos; que a su vez comprenden las técnie

cas para titulacid. zperonétrica (TA), conductimétri

iransiciones energéticas; éstas a su vez comprenden a

dos grupos: 7

a) ibsorcidn: Absorcidén atémica (A4), colorimetria
(Col), espectrofotometrfa (Er) y fotometria {(F).

b) Emisibn: Emisién atdmica (EA), espectroscopia (EC),
espectrograffa (2G), fluorescencia de rayos roetgen
(R=X), fluorimetria (F1l), flamometria (Fm) y méto-

dos radioquimicos (R).

6.- Propiedades ffsicas de la materia. Son los métodos menos



explotadcs y solo se toman en cuenta la espectrometiria

de masas (EN) y la polarimetria (P).

Exr DOS GRAVIMETRICUS.

sn 1os métodos gravimétricos se determina =1 pesc de algin
constituyente 4 sustanciz derivada de una reacci’m llevada a
cabo con la muestra. Los cdlculos se verifican con auxilio de
los nesos atdmicos y moleculares y se fundamentan en una cons
tancia en la composicidn de sustancias puras y en las relacig
nes ponderales de las reacciones quinmicas.

sn el caso del yirio; como no tiene cambio de estado de oxi

dacidn em sus reacciones, la férmula de determinacin es lz -

mds simple: /

% Y en muestra o g. de Y (pesada)X factor grav. X 100
; Z. G& muesira

vonde el factor gravimétrico estd determinado por el peso
molecular del compuesto buscado dividido por el peso molecu-
lar de la sustancia pesada.

21 método para la determinacibn de ytrio es el que se basa
en la formacidn del éxido de yirio sdlidc. La técnica mds no-
vedosa es la elaborada por Ostroumov y Volkov (171), con dci-
do cindmico. Bl reactivo; caliente; es agregado a la nuestra
y produce un precipitadc cuantitativo de cinamato de yiriec -
que puede ser pesado, dicho precipitado se forma en una rela-
cibén de 1:3, lo que permite calculer las cantidadess que reac-

cionaron, tanto de ytrio como de Zcido cindmico.



¥ETCOS vOLULErR1COS.

El andlisis voluméirico consiste en la medicién del voliluen
neccszrio, de una dilucidn de concentracidn conocida gue reac-
ciona con el constituycnte & nuestra gue se analiza, La medi-
cibn se hace hasta el punto final estequiométrico de la reac-
cibn.

Los tipos de reaccién son: neuiralizacidn, com>lejacidn
formacibn de iondzgenos dévilez y de Sxico-reduccidn (redox }.

La técnica que se puede eaplear para cuantificar el yirio;
es un método de Gxido-reduceibn; verv indirecto, utilizando co
mo titulante una solucibn de iodo., Zs incirec*o porgue prime=-
ro> se forme un arsenato de ytrio y sosi
lo en dcido sulfdrico, se titula el Zcido arsénico libecrado -

con la sclucibn de iodo; debido a que la liberacifn se lleve

[
I
o
(o]
=
ro
N
n
-
(&3}
7]
p
(0]

a efeccto en cantidades equivalentes (1:1)
es la mejor técnica en consideracién a su renidez (50-60 nin,),
pocas interferencias y sensibilidad de 3 mg en una rnucsira.
Bxiste otra técuica, tawbién muy in
sarrollada por Shakhtakhtinskii (234) gque emplea taztiin iolo
como titulante y es alin mds preciso pues tiene unz sensibili-

dad de hasta 0.3 mg en nuesira; también del mismo autor es la

técnica siguiente:

o
@
a
1)
5
&
Yo
o

Lla muestra consiste en 0.3 g de ytrio y 20 ng éd
disueltos en la memor cantidad de dcido nitrico; se zforan a
25 ml (con agua cesmineralizada) y se hierve; yo en fric seg -
neuiraliza con una solucibn acuosa de amonioc & fcido clorhi--
¢rico., Posterioruente, se le agrega a la muesira 25 nl de HC1

(1N) y una solucidn caliente de arseniztc de sodio (10-15 =zl



¢ ars.nicio 6@ sodic O.91 en 25 ml de HC1l 1N). EZn seguida se
2 r5.n 5 coias de HC1 O dcido nitrico concentrado y se deja
ar ¢l precipitade curante 10 min., Se filtra y se lava
con ajun calisnte. Se disuelve el precipitado con decido sulfd
rico { 2 ml de una pregaraciln en agua de 2:5) y 20 ml de ben
ccnoe agregar 2 al de KI 2N, agitar j titular el iodo libre -
cun tiosulfaioc de sodio hasta un color claro § incoloro. la -

’

denica se lleva a eiecto en 50 min,

s

Lir 05 COuPLaJULESTICES,

vebico a que la clasificacidén se hizo conforme a la medicidn
4 formus de llevarla a cabo; se verdn (en las tavlas de reacti-
vos, nuchas reacciones en las gne se Torman complejos de ytrio;

cienplo, en las té

a et

cnicas c¢e cspectrofotometria ; foto-

Las itéenicas complejomdéiricas podrian considerarse incluidas
cn izs volunliricas debido a jue se utilizan titulaciones; pero
sereo un: nejor clasificacidn lus podemos considerar un poco se-
naralas on congideracidn a su imgportancia,

la téecnica elabor..da por Das y Shone (63), en la que se uti-
liza 2 w4 como titulante y dcido ferro-n-fenilbenzohidroxdmico
coizo indicador, se lleva a cato de la siguiente manera:

Jolueiln estentart 4 tipo.- vbe pesa perfectamente la muestra
(yrezarscifnu eon fxidos extrapuros de tierras raras 8 ytrio) y

3

ce disuelve en IIC1 cc. aforando a 100 ml,

ladieacor,- 1 nl de FeIII 0,002 y 4 ml de dcido ferro-n~fe-

nllbenzohidroxdmico (BPHA) al 1%, para cada titulacién.

49



e Giluye una alicuota de 25 ml de solucibdn a 50 ml con agua
cestilaia y se ajusta el pH a 4.8-5.4 con acstato de sodio al 1p
5 con HC1 dil. ; se agrega la solucidn indicadora. Se nota un -
cambio en el color de la solucidn, de rojo violdceo a rojo vino,

Se agregan 10-15 nl de etanol (para prevenir la precipitacién -

(63

del zetal y el BPHA). Se calienta la muestra a 40—45°C, en uma
parrilla eléetrica, y se titula con una solucibn 0,0lM de EDTA

s'a la desaparicién del color -tin de la reaccibn- y se apli-
c. una correccibm de U.16 ml de titulante.

sxiste también otro método que tué desarrolludo por Lyle y -

rahman {(141) y se lleva a efecto con uDTA 0.01M como titulante

7 naranjz de xilenol como indicador a un pH de 5.8=-6.4 en mues- -

tras disuelias.

Ahoia bien, el hecho de que se hayan tomado en cuenta las -
dos técnicas anteriores no quiere decir que sean los Unicos que
deban enuslearse, puesto que existe bastante material al respec-
to, ccmo los itrabajos de Ailakaecva, ‘Tishchenko, Agarwala y uey -
1260 jque em.lean l-(2-pirililazo)-2-nattol como indicador 4 el
de saxena (221) que usa sulfato de eedio y dcido rodizénico 6 -
en su detecto el desarrollado vpor Pribil y Hordcek (203); pero
cada uno de e!los se utiliza en circunstancias especiales como
el tipo de nusstra, sensibilidad, interferencias, etc. Lo que -
se podria jensar al desarrollar cada una de las técnicas que se
nhan tomado en cuenta en la tabla de métodos es que antes se de-
be seoarar el ytrio y déspues cuantificarlo en el caso de gque -

la determinacibn directa sea muy dificultosa.,

50



MET @ CS EZLECTROANALITICCT,

()]

n ésta variedad de métodos, lo que se tomz en cuenta es la
diferencia de potencial desarrollada entre los reactantes en -
el momento de la reaccién, y las caracteristicas son las gue -
determinan la clasificacifn.

El ytrio se puede analizar siguiendo las técnicas de andli-
sis por titulaciones amperoméiricas, conductinétricas, polaro-
grdficas y potenciométricas; siencdo las mds abundantes las que

se encuentran en primer término.

Titulaciones Amperométricas. Consisten en detectar el punto fi

nal de una titulacién mediante la medicién § lectura que se ob
tiene de la cditerencia de corriente (microamperes) dentro de -
la muestra y construyendo una griafica con los datos de volidmen
de titulante empleado. Las lecturas se hacen antes y déspues -
del punto de equivalencia dando graficas parecidas a la sigui

ente:




donde las trajyesctorias estdn en funcibn de las caracteristicas
del titulante y la muestra titulada.

B-D si el titulante es reducible y el titulado no.

C-V si el titulante no es reducible y el titulado lo es.

C-& si1 ambos son reducibles.

12 mejor técnica para el andlisis de ytrio por éste método
pusde -2r la que se lleva a cabo con EDTA (293) y que fué desa
rroileca por Zhadanov y markhalaev., kllos la reportan como sa-
tisfactoria porque se hace en presencia de re y ig que son muy
comunes en muestras metdlicas y porque se obtienen resultados
estadisticos buenos.

la tfcnica acreviada consisle en titular primero el Fe a pH
de 2 con 4dcido nitrico como eléetrolito tasal y con un electrd
do iz “‘ntalo a 1.2 V (en éstas condicionss no se forma el com

2lejo de ;irio-mUTA) enseguida se ajusta el pH a 4.5<5.0 median

[

z adicibn de acetato de sodio 0,0l y se cambia el poiena-
cicl del electréddo a 1.1V para titular el ytrio. Si déspues se
desea titular el 1a'mesio se varia el potencial del electrédo
nasta 0.9V y se agreca una solucidn reguladora amoniacal antes

d¢e titular con ia solucibn de DTA.

witulaciones conductimétricas. Zstas técnicas consisten en la me

¢icidn de los cambios de conductancia de la solucién durante la
reaccién 72 la muestra con el tituleznte. sl origen de la varia-
cibn esiriva en la diferencia de concentracién de los ibnes en -
la solucidn.

>

5i se supone la reaccibn A+ B 4 C D -—-pAD + C“' 5



donde AB es el problemé, CD el titulanie y AD uno de los produc
tos.

Hasta el punto final, los equivalentes 6 miliequivalentes de
los iénes ctde la solucibn, en cuzlquier tiempo, son iguales a
los equivalentes 6 miliequivalentes de los ibnes A% que han for
mado el compuesto AD, por lo tanto la concentracidén ée los ilnes
B~ permanece constante.

Al agregar el titulante, si es de conductancia mencr, la.con
ductancia decrece. Déspues del purni: final 6 de equivalencia, -
cualquier voldmen que se agrege hard gue la conductancia se elg
ve en la proporcibn al voliuen agregzadc ya que la concentracién
ibnica en solucilén aumentard constantemente.

Las ventajas de éste método estriban en que todas las reac-
ciones son realmente completas y se pueden llievar a cabo a gran
des diluciones.,

Para el yirio solc se loc:lizaron 2 técnicas de operacilnm 3

estas fueron las desarroliadas por Kashi Prasad Srivastava (116)
y Sarji Prasad (218).

Zn la primecra se titula el ytrio como nitratoc con molibdato
de sodio en solucién a 3(%3500 y los resultados se optimizan a
gregando etanol; las titulaciones directa e inversa dan un pun
to final clarc. :Zn cucnto a la segunda técnica, se lleva a ca-
bo con el nitrato de ytrio en solucibn y titulado con dicroma-
to de potasio 0.2429: en presencia de etanol al 355, zn la ti-
tulacidn iuversa, el dicromato de potasio se tituld con nitra-
to de ytrio 0.02163..

sxisten taubien titulaciones »olar



cas para el ytrio y son reportados por Palmer (17)) y Kreshkov,

l.ilazev y Lianzhigeeva (130).

Titulaciones polarogrdficas. De ésta técnica no se tienen infor
mes mds o menos cetallados ya que pertenece a una serie de tra-
bajos presentados durante una conferencia de la Sociedad Quimi-~
ca Jlemené. S0lo se sabe que se lleva a cabo con solocromo vio=-

_2va RS a un pH mayor a 7 (179).

Titulaciones potenciométricas. =1 ytrio se titula como perclo-

ruto en medio de dimetilformamida-~etilmetilcetona (1:10) con -
una solucibn O.1N de hidréxido de tetraetilamonio en benceno--
etanol. Se emplea un electrddc de vidrio y otro de Ag/AgCl en

KC1l butanblico.

KzrCDOS POR TRANSICIUNES ENZRGETIC.AS.

ABSUACITH:

sspectrofotometria. Consiste en la medicibén de la energia lu
ninosa que absorbe una muestra y que depende en forma directa -
de la naturaleza y concentracid. de la misna.

sste método (ylos siguicntes) obedece las leyes Ge Bouguer y
Becr que determinan que la absorbancia es igual al logariimo =
base 10- del reciproco de la transmitancia y ésta a su vez de-
pende del camino Sptico 8 espesor de la nuestra, la abscrtivi-

Gad y de la concentracifn.

51 T = P/Po

54



donde P es la radiacién emitida y Po es la radiacidn que se hi

zo incidir;
y ademds -log T = ab

donde a es la absortividad del medio y b es el esgpesor.

Por otro lado Beer establece que
-log T = ca

donde ¢ es la concentracifm.
Al hacer las relaciones entre las ecuaciones de pouguer y beer
se obtienen las siguientes ecuaciones gue representan las le-

yes fundamentales de la espectrofotometria:

abc a2 A

-log T

-log P/Po a log Po/P

y por lo tanto
P = Po X10-a0C
Po a P x1072BC

Lo que implica que la representacién grdfica de la absor-
eibén A (de una sustancia dada a espesor constante), en funeién
de la concentracién &; es una linea recta cuyaz pendiente (-é)
es la absortividad de la susianciz.

51 aparato que se utiliza es un absorcidmetro que consiste
en una fuente luci.osa, un monocromaior, una célula de absor-
¢ibn, fotoceldaz, amplificador, medidor y registrador (16),

La técnica nds recumendable puede ser la desarrollada por
Akhmendi y Ajyulova (21), utilizando como reactivos n-difenil-

guanidina y naranja de xilenol, porgue elizinz las interferen

(S}



cias de lierras raras y tiene una sensibilidad ac-ptable.

1écnica operatoria.- utratar 0,15 g de muestra con 5«10 ml
de fcico perclérico; evaporar la solucidn hasta 1-2 ml y dilu
r, déspues enfriar. se afora a 50ml con agua desmineralizada
y se filtra., Lavar el precipitado con agua y separar el ytrio
con Jcido oxdlico., Disolver el oxaldto en 4cido nitrico, eva-
sorar el exceso de decico y aforar a 100 al,

1omar una alicuota de 0.7-1.3 ml y agregarle 1.5 ml de so-
lucién de naranja de xilenol (1mM) y 3 ml de n-difenilguanidi
na adends 1lu ml de solucibn reguladora de pH 6 de acetato de
zmonio. igitar por 2 min y extraer con 20 ml de alcochol isobu

tilico, y posteriormente leer la extincidén en un espectrofotd

-t
meiro.

rotometria, Los zrincipios de éste método son los mismos
quc los de espectrometria solo que no se trabaja con luz mono
crozitica jor lo que el equipo que se emplea consiste en la -
fuente luminosa, una aberiura variable, la celda de absorcién,
un filtro, la c:lda fotovoltdica 6 fotocelda y un microamperi
mzirc y se em.lea generalmente para determinuciones en el can
20 de las radiaciones visibles ;s ultra-violeta,

La técnica mds novedosa es la presentada por Akhmedli, Gra
novskuya y leimatova (22) con metiltimol y n-difenilguanidina,
Consiste en extraer primero el complejo formado con zlcohol -
isoamflics medianve un pH 4.35-5.0 y posteriormente se lee a
610 nanbnetros (1U~“mts.) y obedece la ley de Beer para 0.9-
1.06 mg en 25 nl de extractc de tierras raras § ytrio. uste -
nftodo lo recomienda el autor para la determinucién en minera

/
les.
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Bxisten algunos métodos mds como los de Piryutko y Benedik
tova (186) que emplean &cido sulfosalicilico y ZDTA a un DH -
3-4 en precencia de niobatos de tierras raras 6 el de Golobe-
rod, Sych y Ramanchak (83) que hace reaccionar la muestra con
alizarina a un pd de 7.5 formandio un complejo 1:1 con una ab-
sorcidn mdxima a 450 nanimetros § tazbién 21 estudio que hie-
cieron Poluektov, Sandu y Lauer ({196) con salicilfluorona y -

1,10-fenantrolina,

Fotometria de absorciln atémica. Es .2 método que comsisie
en atomizar unz zezcla a temreratura 2isvaia, 1o gue ocasicna
la evaporacién del disolvenie, la vaporizacidén de la sal y la
disociacién del problema en dtomos. Si por otrc lado, se obile
ne una emisidn catdédica 6 radizcidn de l.agituc de onda carac-
teristica del material por cedio de una ldmpara en que el cdtg
do es cilindrico y esté formado por el elemento gque re desea -
investigar & en su defecto un tubo de descarga, cerrado, que -
contiene helio 6 argin como gas poriador y sometido a un potea
cial muy alto.

Al pasar el haz a traves de la muestra vaporizada, interpu-
esta entre la fuente de radiacilm y un sisiema de ceteccidn se
obtiene la fracciln de enerzfa absorbida por la muestra.

La temperatura se obtiene por medio de flamas gque pueden -

ger originadas pc~ las siguientes mezclas:

Acetileno-aire (76,.267)
Acetileno-NO3 (59)(10V7)(260)(267)
Propano-aire 267)

Propano-x0p (267)



Lu gonsibilidad es afectada por la luz, calor 6 alta oxidacide
~alucila por dcidos inorgdnicos como el percldrico, nitrico ¥
sulfdrico. (59).

La técnica més recomendable puede ser la desarrollada por
Isiigulic y Sumahara (107) porque ofrece una variacién en el re
suitedo de 1,19 y ticne una gran sensibilidad. E1 dnico incon-
voriente es guw ao uede detcrminarse el yirio en mezcla sino
gue antes debe ser separado, sSe trata solo de disolverlo en &=
cido nitrico 0.3-1M y llevarlo a la flama de acetileno-HOz.

En otro tipo de técnicas; comc -or ejemplo la de Hingle y
Kirklright, recomiendan un pequefio carmbio en la longitud de om
da pura evitar interferencias con los elementos de las tierrzcs
raras (207).

’ 2

Colorimetria 6 fotometrfa visible. La mejor téenica puede

1 &]

er la elaborada nor Engel y Xral (73) que consiste en una pre
cipitacidn del ytrio como oxzldto, Para separarlo del Hf :re--
sente en la ..uestra precparada, se hace resaccionar con cupfe =-
rrén y el ytrio queda en la solucibn formaeda como oxaldto [ ==
posteriormente se calcina par formar el 6xido que se determie-
na con SCN™, mn el trabaio desempefiado por Grossé-Ruyken y Bog
holm (87) primero se separa el ytrio del Dy y Tb en una colum=-
na ¢z particibn y posteriormente al ytrio eluido se le hace re

azccionar con arsenazo I y se lee a 570 nandmetros,

Son los métodos basados en une ecis’ % de cnergiz y se tiene



en primer término la espectrografia y la fluorescencia de rayos
Roetgen 6 rayos X que son los que denotan especificidad para la
determinacién de yirio, ensecguida se pueden citar los méiodos -
de espectroscopia de emisién atémica, flanometria, fluorimetria

P

y radiometria 6 métodos de mecici’n radioquimicos.

Fluorescencia de rayos X. Los rayos I se airibuyem a cacbi-
os reversibles en la energia de los sistermas atémicos y para --
producirlos se emplean varias técnicas como el bombardeo con --
particulas aceleradas como neutrones (2C7). Los rayos L se ori=-
ginan en las transiciones entre los electrones de los niveles -
profundos (K,L)y las técnicas analiticas aconsejables son las -
efectuadas bor Bby (70; y Long (138).

BEn la técnica de Eby, la muestra de C.1-1 g se disuelve en
una cdpsula de platino con 10-20 ml de HF y por digestidn a bz
fio de vapor, en caso de ser silicatos, Lz nmuesira de calciia -
se disuelve en Zcido acéiico al 15% y frio. subsecuentemente -
se filtra para elininar cualquier material insoluble. Vespués
se evapora a sequedad diluyenco con &dcido clohidrico y volvien
do a evaporar hasta 5 ml. Se vuelve 2 diluir a 20 nl con azua
destilada y se pasa a traves de una columna de intercambio id-
nico empacada con amberlita In-120; al eluido se le agrega dci
do sulfirico para eliminar sulfato de Bario, se pasa DpOr una -
membrana kF-millipore-HA y al filtrado se le evajora a seque--
dad y se le diluye con agua (15ml); posteriormenie se coloca -
en un papcl ce intercambio idnico y se pone en una mesa vibra-
toria por ires dias, después de 10s cuales se seca con una 1l

para y se lleva la muesira a un espectirdgrafo de rayos X a2 60y



de vsltaje, 60 mi de corriente y un cristal de LiF (200) y un

cetector y contacor ée centelleo. La presicidn es de 1lu-2Up% -

%)
i

concentraciones de 1-2 kg de muesira,

spectrografifa., Su fundamento se basa también en la excita

tz

eibn 4

[¢]

la zuestra y la medicidn posterior de la energia emiti
da al regresar a su esiado basal, ésta medicidn se lleva a ca-
bz sor medic de fotografias. Por otro lado; la sensibilicad, -
reproductibilidad y facilidad de uso; en general; son buenos,
Las fuentes de excitacidn mds comunes son las de arco de co
rriente dircucta que son las mds versdtiles y sensibles; aunque

ias hay de aiferentes clases:

Plasma ligero 1453)
Plasma rd)icdo 133,276)
Arco de corriente directa (136, 174, 175, 261,

2, 61, 245, 287)
Arco de c.rriente alterna (262)
Rayos LASER (106)
Activacidn de neutrones (66, 195)

I..c oétodos nds recomendables para muestras minerales son
los desarrollados nor Atsuya y Géto (33) e Ishizuka (106) de
los cuales el mejor es el segundo porque la =xcitacidn por -

medic de L.3ZR proporcionaz mayor intensicad de emisién.

18cnica (33%):
Jezctivos: Los tipcs se preparcn disolviendo porciones per-
tectanente pesadus de Sxidos de tierras raras e yirio espectr-

troscopicanente puras, en 4cido nitrico. se evajora el exceso

60



de dcido y se afora a 100 ml. La solucidn debe tener 5 mg/ml.

solucibn tipo de maznesio: se disuelvs lg (S2¢.% de jureza)
en HC1l y se calienta para evarorar a sequedad y se disuelve en
agua hasta tener un miligramo en cada mililitro,

xquipo: un generador de plasma rdpido y un espectrémetro Hi
tachi 139 autograficador, un magneto y un gaussmetiro Deashiji-
ki-Kogyo modelo 420,

Una muestra de monazita analizada per itriplicado se pesa e-
xactamente y se disuelve en dcido nitrico y se evapora a seque
dad disolviendo posteriormente en HCl y agua destilada. Ias so
luciones se lavan ocasionalmente cuznic son evaporadas. 3e a-
gregan 5 ml de la solucién de g (20 ag) como tipo inferno y
cantidades definidas de lantano, yiric y gadclinio; se agregan
a dos de las tres nmuestras; se aforan a 10C nl y se pasan a un

espectrbgrafo de plasma réjidn a 7200-62-0°K.
Técnica (106).

Bquipo: LASZH de pulso gigante JLR=-%A de rubl (janan elec-
tron optics lab. Co. ITD),.

neactivos: se emplea una solucidn stock al 17 con Sxicdos de
tierras raras (en este caso ytrio).

Las tierras raras (Y) se precipitan como oxaldtos con la a=-
dicidn de dcido oxdlico y el precipitado se calientz a 1000°C
en un horno eléectrico. Se oitienen los Sxidos como polvo y se
comprimen hasta un esjesor de 1-2 nm. ¥ se pasan al esgectirégra

fo que a su vez prcsenta un haz de LaSEn de 1 mm. sobre la nues

ira y con una energia de 4000 V.
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wétodos radiométricos. iun estos métodos 1o gu. se mide son
les radiaciones @ 5 ¥ producidas por una excitacibén de neutro-
nes uctivados (96,137,169,208,257,286), electrones (37) 6 foto
nes (117) & sinplemente las emisiones espontdneas debidas al -
cccainiento natural do los isdtopos del ytrio; que aunque no -
tiener orijen natural se obtienen entre los productos de fisiénm.

la técnica de Lisovski, Hikopov, Smakhtin, Sukhov y Troyander
(137); utilizando activacidn vor neutrones y aplicancdolos a una

parece ser la mds favorable puesto que se lleva a

uestira pura;

£3

efecto en menos de 10 nin, Fero, también existen otros trabajos
como 1os de Steines (257) que registra la emisibn de radiacidm
prxiucida por una activacidén de neutrones en rocas., O el de De-
brun, Lean-lLuc; niddle y Schweikert (64) que registran las radia
cioucs ¥ con detcctores ce Ge(Li) y al(Tl).

rlamometria. sl mecanisno de excitacidén y emisibn espectral
es ¢l fundauento de éste método y lz correlacidén entre la ener-
cla raciante emitida por un elemento y su concentracidn es la -
base del andlisis,

La dilucibn cde la nuestra se atomiza y se quema en llanmes de
acetileno-aire (57,176,1&3,193) 6 acetileno-li0, (107); midiend o=
se enseguida la cantidac de energia emitida.

la %écnica desarr:llada jor Ovchar y Poluekiov (176) consis-
te en la lectura de la enisibln en el cono interior de la flama
de acetileno-aire, Parece ser la mejor y emplea la linea de =
410U.24 nandmetros para la detcrminacién de yitrio. La determina-
cibn vd acompaiiada por una comparacin con soluciones tipo pre-

paradas con sales puras.



ranmbién exisien las técnicas de anflisis desarrcliladas por
sato (219), Carnes {57,58) y Petrovskii (183).

La técnica seguida sor Carmes (52) es la siguiente:

Reactivos: solucidn tipo de ytrio (1 =l equivalente a 4 ng
de ytrio). Se prejard disolviendo 270 g de 6xido de yirio con
el ninimo de dcido nitrico al 30 en Hp0,, se elinina el exce
so de Hy0, calentando, se aforz a 250 nl.

una sclucibn 0.1X de TTA (2-iensiltrifluorcacetonz) se pre-
para disolviendo 5.5 g de TTA gradc itécaico en 4-zetil-pentan
2-ona y se afora a 250U ml,

A la muestra cualquiera se le precipita el yirio como oxala
to y se le filtra, se lava y sc evaporz rasta Oxido y este se
disulve en Zcido nitricoc 2l 30) en E5C5. e calienta para eli-
ninar el exccso de perdxido y se enfria para aforar a 250 ml.
sl ytrio en solucin como niirato se extrze con la sclucibn de
TTA de la fase acuosa en medio de U.1l de acetato total y pH -

5.5; posteriormente se lleva a un flamdmetiro bBeclcian LU con - =

flarma de acziilero-oxigeno.

Fluorimetrfa. unste es otro de los zétodes muy soco emplea-
do y consiste en medir la energfa tluorescente que se obiigne
cuando los electrones excitados no regresan directanente é su
estado basal sino gue es ufs estable en un nivel ligeranente -
superior. »sto hace gue el estado electrinico pucda existir lo
suficiente para gue la molécula pucda cominicar la ener;ia vi-

bratoria a sus vecinos duranpe las colisiomes.

La desactivacidn se 1leva a efecto invarizblemesnte solo cu-



se hace en mayor tiempo ¥ al término de algunzs cnlisiones, la

sizuc 2dis tarde es lo que se llama espectro de flup

rescencia y que zl ser medida crea los métodos de andlisis lla-
nzd s fluoricdtric:ss.

las buses nara la presencia del fenlmeno son: la excitacién
de lac especies a un nivel elecirdnico superior y después la -
‘2 de la energiu suplementaria por medio de colisiones y;

Ca2s.ufs de un periodo corto; la emisidn c¢e menos energfa ce la

lLas fuentes de excitacidn méc empleados son los de enerzia
eleetremagndtice monocronddica.

la tlecnica mis recomendable es la elaborada por Kirillov, -
Lauer y Polueltov (12u) consistiente en obtener primero el 5,7-

z

Zivrono-E8~hidroxiquirolinato sometiéndolo después a una lémpa-~
ra Ze raiiacifm vV, posteriormente se lee la fluorescencia ver
de-alarillenta a un pi menor a 6.5. Como se hace en presencia
Ce laniano, la inter. erencia se evitez extraycndo el complejo -
gqu: 25 soluble en benceno. Cuandéo estd en presencia de aluminio
se agrege BUrA que desiruye ¢l comulejo de yirio despuds de la
‘prizera lectura y se lee la fluoreccencia del complejo de alu-
ninio. la fluorescencia del ytrio se obtiene por diferencia.
Tarbiln se debe tomar en cuenta el trabajo de Shigemutsu y
coluboradores (242) que determinaron el ytrio con 5,7-dicloro-
8-lLiidroxiquincleina, obteniendo un complejo verde fluorescente
con una enisifn mdxima a 530 nilimicrones y con una excitacién

de 365 ml., Bl método se reconienda para el andlisis de ytrio -

en :enotima,
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Adends exisien técnicas para andlisis por essectrosconia de
emisi‘n atfmica., 50lo se localizd el trabwjo elatorado por Hin
gle y Kirkhright (99) que se hace con unu flapa de acetileno-
HOZ y evita la interferencia del escandio,

En cuanto a los trabajos de espectrosconia, se localizd uno
que emplea radiacibén IR y llevado a cabo por lieec (16£). Se 1lg
caliza la linea base en 23.5 nandzetros y la linez Cel yirio a
20.3% nm. Se pueden considerar de poco interés puszs sclo s¢ lo=
calizb éste trabajo en -lo zismo que el aniericr- 14 asfos.

Por Gltimo, los métolos que hacen referencia a lac projisda
des fisicas de la materia se refiersn unicamente a lu espceiro
grafiz de masas y a una variedad de polarinetria que se reor-

ta como espectropolarimetria.

Espectroscosia de masas. #mplea un especir’uztro de musas
GEC/AEY 1S707 y la muestra se mezcla con igual canticad ce gra
fito ringsdorffuxike RWC y empastillaca,.

Los electrodos se ajustian a menos ée 1 bar, las presiones -
de trabzjo, en la regibn en gue se vd a tratajar 6 anzlizar y
la fuente, son de 53 bar y 5.9 bar; respectivancrte,

las conéiciones ¢e exposicidn las d.scribe Taylor (292) .y -
las densidades de linca son modificadas por microdencitdnetros

(211).

Zspectropolarimetria. Se lleva a cabo ccmo titulacidn con

un reactivo estereoespecifico (dec. D-vrosan-1,2-déizcintetiracé-

tico) y la rotaeiln Sptiea de la solueidn estd en funcidn diee



nolio afuerze le fozviacidn de resultados vd desée O parza 3a

sars Y17 . .0 un mftodc muy ripido (maxe 5

min.,) apiica-

2 3cluzivnss .o alta comcemiracifm y =limina indicadores,

rcoulat ores asociados ¥ errores humenas (173).

st

w3t

pra

sien lipiies de dzieccion para los métodos
san ics sigriemtes:

U8t odos guisicos

Cszecirogralia

=X

\etivacidn »or neutraomes

Flananctria
Heal®

analiticos y

0. 005%
0. L0
0.055%
0.2 g/m1
Va3 grml



TABLA IX

i
DETERMINACION DE YPRIO Ed PHESEWCIA DE ALGUSOL LLEubATOS

DETERMINAC ION_ENs [t] v C TA___TC Al

K MEZCLAS Y ALEACLOsKES,

Acero

Aire

Agua natural _ 264
Ankerita

Aluninio al,

Aluminio-Mg 24
Bario

163
22

Berilio

Berilio=Cu
Calcio,Cu 4Mg.Cd,Zn.
Cadmin,Cu ,Mg,Ca,Zn.
Calcio,fluoruro
Calcita
Calcetiri ta

Cerio

Col EF __EG___F __Fm _ReX __R__FL __P__ TPo _ EC_
36
15
367 el
60
262
240
131
110 111
130
130
287
262
213
101

L TRL__EM_ EA__



EC

DETERMINAC ION _ENs G Y C Ta TC A4 Col _EF EG F Fm___R=X R___Fl P TPo. TP___EM __EA
Cerio,la 254 24 228 279
118
Cerio,la, P03 146 146
Cobre al. 93
Cobre-Be 110 111
Cobre,Mo,en menas 249
Cromo al. 139 93
100
Cromo,Fe,Mg,Th, 294
Disprosio ,Er,Ho,Tl. 176
Disprosio ,Gd. 261
Dolomita 262
Disprosio ,Tb 87
EDTA 255
Elemento 286 239 221 283 116 107 180 276 83 107 20 178 179 211 99
171 237 215 218 260 220 211 197 19 243 200}
234 141 59 229 267 17 96!
76 161 192 219 152
50 56 37 222}
105 104 1383
2 49
21
48
233
14

26

68



LLILEN LSACION Ews

v Y

I4

TC

Ad

o) EF BG _F _Fm R-X B _FI P TPo EC TP EM _EA

Erbio,Ho,Tl.

Escandio

Escandio,Gd,la.
Escandio-Mo
Bstroncio 90, (H9).
Estroncio
Europio,drxido
Filerro
Flerro,Cr Mg, The
Flerro=Mg
Flerro-ni
Gadolinita
Gadolinio,Dy
G#dolinio,La,Sc.
Galio

Hafnio

Holmio,Dy,Ere

108

236 269

(114)°

24

292

294
293

49
279 70

42
181
246
161
217
191

29

274!

CrAl 178
175
73

144
169
261
191

73
176



Qbrr wInaCION Eds G V. C Ta TC 44 Co)l EF EG F Fm R-X R FL P TPo EC TP
Lantano,Ce 254 228

230
lantano,Gd 108 191 -

Lantano,8-hidroxi
quinolinato

Lantano,éxido

Lantano,sales

Litio
Magnesio,Cu,Ca,2n,Cd.
Magnesio,Al
Magnesio,Cr yFe,Th.
Magneslo,Fe
Magnesio,K,ava,.
Material lumnar

Menas

Metales var ios

Miuarales varlos

Minerales carbonatados

119

24

24

24

29a
293

277

277

125

125

173

262

194
278
227

207

282
31

53

137
64

102

130

EM

EA

166

70



Ll i bin I ACIQw Ky G \ Gk e I BB COLBE BQ F Eu BeX B 81 0 . Sho ..

finlitddno,Cu SR
Molivdenn, e 29
Monazita 33 2hG
Hiohio,Mo 291
diobats de I®ric 186
Wfquael,Fe 144
Neodinio,éxido 174
Orina 138
Pecss ll'
Plutondogal, 9e
Potasiogda,vg, 24
Roecas . 277 125 136 145 208
103 70
262 133
151
Sillecatus 263 65
61
119
72
Smarskita 169
Talio Y7

Tattalio 47



DETERMINACION Ens G C TA __TC AA__Co) EF EG F Fm R-X R _FL P TPo__EC___TP___EM _EA
Tantalio,al. 38 245
Tantalio,Tungsteno 245
Terbio,Dy 87
Tierras raras 67 153 30 58 27 117
190 106 22 265 140
195 206 196 20
79 49
156 28
177
232
239
Torio é
62
Torio,Cr,Fe 4Mg. 294
Trazas de Itrio 124
Tungsteno,minerales 128 _
Uranio 142 40
162
270
Uranio,éxido 52
Uranio,6xido,M0,T1,Ge 24
Li,Ga,Al,Be,Cs,na,K,
Vegetales 221"
Xenotima 118 242

Zinc,Cd,Cu,Mg,Ca.

130

T2
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RIACTIVO L3TMO REFSNNCIs
Alcali,clururos G 173
Alizarina rojo S F a3
Alizarina rojo/etilendiamina EP 229
Alizarina rojo S 27 162
4lizarina rojo/fenazona

TH 4.5-5.3 ? 23z
Alquilfosfates BF 156
S-Amino-5-Cloro-2-hicroxibenzo-

’ sulfénico,dc./pPirroi/ileohol. EP 22¢C
Antarafin-2,5-sulfdnico(selac*ivo} EF 142
3,6-bis-4-antipirinilazo cromoird

pico, dc. pH 4-5 EF 50
Arsenazo I (3-(2-arsencfenilazo)

cromotrdpico,dic) pH 6 BF 180

Arsenazo I B 36,38,47,79
‘ Col &7
Apsenazo III ) ¢ 237
- P 28
EF 60,79,93
arsenazo YIJ/DTA; pE 3 ¢ 250

%

Arsenazo {11/4c. 4scirdice, Zc.
g USa4iCico 285



R-ACTIVO pibge 1 ]e]

221l1a%0)-6
motrbépico/

ascdrbico de/de. sulfosalici-
lico, arssnazo 11l

Azul de metil timol
” Pﬁ 5-6
" zﬁ 7

szul de metil xilenol

sromhidrice, ic.
Bronuro de hexadeciltrimetilamonio

5,7-di3romo-8-hidroxiquinolina
PH 6.5

i / rodaminz B
Q-Catecol, visleta
Cerio,sulfato/dc.rodizfnico pH 4.9

5=-¢ianc=-1,5-bis-hidroxi-5-sulifonil
fornazona; pH 6.4

Cindmico, 4c.
5,7-ditloro-8-hidroxiquinolina
C¢loromandéliico, dc.
Cromazurol S

" PH 9.6

" PE 7.6

" /sulfonamida; pH 6.5-6.7
Cupferrfn

R

BPF

BB

Fl

235

289
84,190,228
264

264

279

67

279

50

192
230
221

278
171
242
254
246
101
105
100

283

152
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RACTiVO PEOIE0 1 10) ROFSRSNCIA
Dicarboxiarsenazv IIl; pH 2.5 2f 48
EDTA c 114

L 5.5 c 203
" /murexida; pH 6 c 163,215
L DH 3-4 P 186
= Pm 193
"  oH 4-5 /voltaje 1.1¥ TA 292,294
" pH 4.5-5/voltaje 1.1V T4 293
» /radiacifa UV c 24
"  /arsenazo I.iI c 255
" /éc. ferro-n-fenilbenzo-
hnidroxdmico; pH 4.8-5.4 ¢ 63
" /paranja ce xzilenol
--_pnj 5.8-6.4 c 141
L /PAN; DH 6.3 c 269
" /picraminas de Zcido y
rodamina; pH 6.8-7.5 C 86
Eriocromo cianina #C; pk 6 ¥ 161
Epfocromo cianina RB/1-10-fenan- '

troliua; pH 5.4-5.45 zr 191

Fenazona/alizarina rojo S
P 4.5-5. ¥ 232
1-10-Fenantrolina/eriocromo

cianina; pi 5.4-5.45 EF 181
n-renilbenzohidroxémico, 4ec. G 250
l-Fenilbutano-1l,3-dicna G 250
di-renilguanidina; b 6 sF 21

" /naranje de xilenol F 92
g r 22
1-10-fenantrolina/salicilfluorona F 196



REACTIVC MET@DGC RxZ.RERC1A
3,6-bis-4-clorc-iosfofenilazo,
dianilidas del 4ecido P 49
Posfomolibdico, dc. KF 14
¥luornidrico, 4c. R 257
6,6,7,7,8,8,8-neptafluoro-2,2-
metil-octano-3,5-diona EM 129
6,7-di-Hidroxi-2,4-difenil-
benzopirilio, ¢ ruro de EF 195
o-lii¢roxicromenol/tenoiltrifluoroa
cctona; pH 5.5 F 197
indigotin-5,5-disulfonato de
amonio; pH 3-7.5 108
Isoamilico, alcohol P 21
1-letil-pentan-2-ona m 5T
di-letil-tormamida/etilmetil
cetona (1:10) TPo 130 .
l'urexida/EDTA; pH 6 c 163,215
Naranja de xilenol EF 21,233,268
» /difenilgranidina F 109
& PH 5.8-6.9 C 141
Nitrato de mercurio v 1i9
p-Nitrofenilazo cromotrépico, dc. EF 217
2,6-di-{‘litrofenilazo/HClO4 EF 25
O0x4lico, &c. R 271
e Col 73
PAN (1-(5-metil-2-pirilidazo)-
2-naftol); pH 8.5-11 EF 239
n . EF 240
Pe=ellrico,dc./3,6=0initrofenol  &F 23
Polivinil, alcohol R-X 145
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REACT IVO LET®O

REFERENCIA

Potasio, dicromato/etanol

D-Propano-l,2-diaminotetracé-
tico, 4c.(estereoespecifico)

Rodizfnico &c./Ce(S0y)p; PH 4.9

Rodamina B/S,7-dibromo-8-hidro-
quino

sodamina B/4c. salicilico

Salicflico, 4c.frodanmina B

Salieil fluorona/l-10-fenantrolina

Salieilhidroxdmico, 4c./1-fenil
butano-1,3-diona/4c. n-fenil
benzohidroxdminco

Sodio, permanganato

Sodio, tiosulifato

Solocromo violeta S; pH 7

Tenoiltrifluorocacetona/o-hidro
xicromenol; pH 5.5

Tetraciano platinato 1I
Thorén II; pH 4.5
Thorén

Yodo/dc. ortoarsénico

IC

«Q

L I B

218

178
221

192
154
194
196

250
116
234,236
179

197
56

232
216
235

Nota.- Consulte la seccibn de indicacionmes y ejemplos.



I ... VALO DS C=lUB1BLLIDADES Y % L=

ValRIACIun

e oy PEO S 2 VasIACIuN REFIRENCIA
UeilB=8e3 ppm 73,128
Cel =~ 136
LelB-5.3 c 180
UeD =32 " 162,217
Uei0=10 L 246
UeD =10 " 216
C.& =5 * 161

1.0C 5 3 240,263
1ol . 142 )
2-5 # 106
2= " 15 174
3.00 " 189
3-10 Q00 " 229
5.0y " 4 289
B L 8 245
5-55 4 72
5-200 " 56
10-20 " 133
10-45 . 173
20,0 " 120
20=10 VU0 " Us9=Tel 107
1200, GO " 125

AU MG



ITERVALO % VARIACIOTN REZon
Trazas 12 23,49
Cel 71
13 175
12 287
1 85
0-20 w8/muestra 33
0-50 s g/muestra 276
0.00-56 Mg/muestra 278
0.06-3.2  g4g/ml 105
0.07-0.2 w8/ 221
0.25-0.55 wug/ml 58
0.25-10 P4 206
0.37-1  mg/ml 167
0.4 -4 " ' 1.3 14
0.5 - Mg/muestra 96
0.64- ag/ml 132
1 .ug8/auestra 140
1 ug/ml 292
1-2 u8/g de muestra 20 70
1 Mg/25 ml 242
1-16 AL 114
1.8 o4 279
1.8-7.1  ug/ml 83
4.0 w3/ml 79
5.00 M 5 87
5-30 g 156



INTERVALO £ VARIACION REFERENCIA
18-200 g/ al 67
20 M 100
20-60 P 2 228
25-100 M 2 190
30-75 ug 2 230
40 4&/15 ml 283
40-80 ME 227
50-100 w8/l 3 193
60 e 101
110 ME 270
226-394 ,u.g/mues’tra 21
0.1-60 ng/ml 20
0.15 mg 0.35 237
0.25 10g/100 ml 146
0.3 ng 236
0.44-2,22 mg 235
0.9-116 mg/25 ml 22
4.0 mg/muestra 63
4-10 ng 116
40-250 mg/10 ml 219
50-100 ng 176
200 mg 203
0,04-0.11 g 254
0.05-100 g/1 31
0.1-6.01 g/1 9 153
0.8+2.5 g/muestra 0e09 e47
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ANTZRVALO 4 VARIACICN REPERINCTA

1-3 g, /muestra 3
concentraciones altas
2 x1072
0.C01-u.5 10
0.V03-
0.005-
0.01-0.1
V.02-80
0.05
0.1-100
0.3
0.5
0.5=2
2
4-80
5
1u

W B OBWROW F F Y W

16

12
30
60

7.5

WO OW Y W ¥ ¥ W

W™

Ue1=-8 anoles 5
10 ma0les-10 m-moles

20 amoles

2043 mmoles

V.25 m-moles

Nota.- Consultar seccidn de instrucciones Y ejenmplos.

24
235
40

213
194
249
36

31
50,191
260
194
176,197
144
254

36

79

255

79

150
118

a8

268
233
166
269



TABLA XII
1NYER-ERuNCIAS PARA 14
LZIZREINACION DE
YTRIO

i SMFExENCIA  METODO REFSRENCIA

Al EF 161,270
v 2
g 24
Ba AA 1C7
sF 146
Be ¥ 161,270
c 24
Bi BF 42
TA 292
Br sF 42
va ad 107
ca %G 33
¥ 194
ce TA 292
EG 33
BP 1%
G 254
¢ ~, citrato C 63
65507 » EF 270
C.H,O., ascérbico EF 270
6-8"6? c 24
Cl EF 105
(¢} C 63
Co TA 292
Cr EF 161,270
- AL 107
cs !
Cu AA 107
y 235
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INT k2 kQELCIA ST DO REFPERENCIA
Er £EF 67
EDTA EF 238
¥ [ 63
uP 270
Pe AA 107
iF 105,270,161
[ 6
TA 53
Ga EF 161
? 194
c 24
Ge c 24
ECl AA 59
HPF EF 42,217
11}.‘03 A4 59,107
Ho R 257
H3 PO4 AL 59
1n EF 161
. ¥ 194
K A4 107
sF 228
[ 24
la ' F 197,227
BP b iy
EG 33,245
G 230
i AA 107
< 24
Mg AA 107
TA 293
BG 33
y 233
Kn AA 103
EF 161



INTS29ERENCIA  MET@®O REFIRSNCIA

¥o c 24
Ha AA 107
EF 228
c 2t
Ib EG 33
Nd (¢ 186
NO™ EF 228
0204‘, oxaldto E¥ 270
Pb EF 1%
AA 107
P EF 161
PO EF 270
% c 63
Pr EG 33
Sc EG 33
E¥ 42
ZA
F
R 257
Sm EF 106
EG 33
R 257
Sr [ 114
AA 107
c4x406=, tartrato &¥ 228
b I 257
Th EP 42,49,105,146,217,270
EG 33
P 49
Ti c 24
E¥ 217
T1 TA 292
Tierras raras ¥ 22
C 221
uP 146
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INTEsVE3SNCIA MPTORG REFSRENCIA
U P 49
vos* c 24
W sF¥ 128
b R 257
Zn AA 107
¥ 194
Zr TA 292
EF 105,146,217

Nota.- Consulte la secciln de instrucciones y ejemplos.
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INSTRUCCLONZS PunA L MANSJO DE IA
INFORM..CION CONTENIDA sN
BL PRuSENTS TRABAJO

1) Todos los nimeros encerrados en un paréntesis de la for-

2)

3)

ma (); son los que indican la referencia bibliogrdfica -
de la que se obtuvierom los datos gque se resefian y corr-
rrespornde a la bibliografia.
£Zn el caso de material, reactivos 5 condiciones de traba
jo, las referencias estin dadas por el nidmero en el pa--
réniasis; lo que indica que el objeto, reactivo & condi-
cibn de trabajo se emplea en dicho caso.
smpleo de la tabla VI

A significa separacién por  SOLVENTES

-
S

B b . " CROEAT OGRAFIA DE INTER-
CAIfBIO IONICO EN COLUM-
NA. (Crom. I.I.)

c " " " CROUATOGRAFIA DE INTER-
CANBIO IONICO EN PAPEL

D n n " CROMATOGRAFIA DE CAPA
FINA

E " o n CROMAT OGRAFIA EN PAPEL

¥ " n " CROMATOGRAPI: DE PARTI-
CION

G " " " PRECIPITACION

H " " n  ELECTROPURESIS

I " n " DIFUSION TERMICA

J n u »  RING OVER, ANILLO CALIENTE

K " n " CRUZAT OGRAFIA GAS~LIQUIDO



Cada niémero que aparece en un sitio de la tabla, correspon-
de a un método de separacidn que se aplica a una mezcla deter-
minada; por ejemplo: si se desea informacidn sobre la separa--
cién de ytrio en mezcla con Srgola tablza nos ofrece la sigui--
ente informacidn:

l.- la referencia bibliogréfica de un método determinado:

Por solventes, referencias 44 y 28.

2.- Cuantas referencias existen e indirectamente quién y don

de se trabajdé con el mismo problema: 17 referencias.

3.- Cudn comin es el método. L1 més comin en este caso es el

de Crom. I.I. en columna.

4.~ 2n Crom. 1.I. en columna se determina; er el mayor nime-

ro de casos posible; la clase de resina (en la lista cde

la pag. 34) y el signo de la carga del grupo funcional -
de la resina; por ejemplo, la referencia 46 entre parén-
tesis @) donde ¥+ es el signo de carga del grupo funcio--

nal de la resina.

4) TABLA VIII
Las letras  y © de 1z Ultima operacidn significan:
o , purificacién en columna de intercambio idnico con HED
TA como eluyente.
@ , purificacién por el método de Trombe; fusidn y separa
cibn por intercambio idnico.
5) TABLA IX
las letras corresponden a los métodos de andlisis (pag. 46

y 47) y se emplean de la misnma wanera que la tabla VI,

En la columa R, los signos que aperecen significan:
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6)

P

8)

9)

' Determinacibn de radioisétopos.
i Hecicibm de radiacibm ¥ .
Medicibén de radiacibén @ .

#n la columna de nombres se observard que en algunos ca-
s0s se ligan 2 nombres; como zor ejemplo Berilio-Cu. Lo que
significa aleacién. En el caso de una aleaci’n elemento-y_
trio, la notacién qué se emplea es rlemento,al. Cuando e--
xiste una mezcla de metales identificacos; solo se separan
por comas (,) y al final se termina en punto.

TABIA X

Las letras corresponden 2 la tzbla 1X y a las que aparecen
en las pags. 46 y 47; el reactivo subrayado corresponde a
un indicador; en algunos casos no lo estd porque no se ob-
tuvo la informacidén suficiente para caracterizarlo como -
tal. Se anexa, en lo posible, las condiciones de trabajo
como son : concentracidn y pH.

TABLA XI

las columnas tienen el interva.o, dmbi*o & rango de sensi-
bilidad, % de variaciln (en los casos en los que se obtuvo
y aunque no tuvieran sensibilidad) y la referencia conde =
aparecen dichos latos. Las unidades en que se encuentran -
son las originales que aparecen en las referencias.

TABLA XII

En ésta tabla de interferencias, los nidmeros subrayados in
dican interferencias resueltas. Las letras corresponden a

las de la tabla 1X.
BIBLIOGRAFIA

El orden que se sigue es conforme al alfebeto y después --
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del # 294 son libros y revistes que es conveniente consul-
t=r, puesto cue dos d e clles son revisiones sobre el teme
snlo cue no se loczalizarcen en México.

Izs revist=s gue no sSe encuentran en Néxico, con los da-
tos cue &nérecen, es posible pedirlas 2 las casas editoraes.

n eu"rto a las referencies; estés se encuentran resefia-
dr s de 17 sicuiente mérera: nombre del aator., nombre de -
17 revistz 4 titulo del libro., voldmen ( en ceso de ser
libro ir? representedo en ndmeros romenés), ndmero de revis
tc v2 cu> an lib ros no eparece este dato, ndmero de pdgine
v nor (ltimo el &fo.

n el c230 de a2lgunus revistes; se les anex2 un perénte-
sis rue contiere lés ceéracteristicas del sitio donde se ob-

tuve 17 referercia.

7n el c2so de libros, después del ndmero cue indica el
volG~en se le coloca el nombre de la casa editéra,ﬂpiudad
v nror Gltimo el afio.

Siemrlos:

Rerferenciz (5)

“otton, £.F. y G. Wilkinson., Quimice inorgénica avan-
2, edicién, Limusa Wiley, ed., México, (1371).
tton, 4.F., y G. Willkinson.,

M"ombre: Co
Tftulo: Quimics inorgénica.,
Jdicién: 2a. edicidn,

Cese editorz: Limuse Viley, ed.,
Ciudad: léxico

ino: (1973).

Referercia (50)

Budesinsky, B. eand D. Vrsalova., An2litica Chim. acta,,
136(2), 246-8, (1966).

Voldmen: 3A
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Namero: (2),
PAoina: de la 246 & la 248,
Aflo: (1966).

Despues de este dato, en 2lgunos casos como le referen-
(54), =r2rece un paréntesis del tipo ( A.&. 27, 1265).-
donde:

A .L. es Enaliticzl abstracts.

11, es el volGmen de la revista.

1265 es el nfimero de estracto dentro de lz revista,



CONCLUSIUNES

Bl ytrio, con ser un elemento de escasa abundanciz, tiene
una serie de usos industriales y de laboratorio muy iz-eresan-
tes; lo que acomsejarfa seguir trabajando p.ra enconirar un mé
todo de separacibm aln mds rdpido y eficaz que los jue existen
hasta la fecha, pues con ello se abaratarfa su cosio de obten-
cibn, se tendria mayor cantidad y calidad y sus ezpleos se mul
tiplicar{an,

Ademds; como la quimica observa un zv.nc: muy acelerado,
es presumible que se descubran usos que, en este momento, ai -

siquiera se pueden prevenir,
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