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El'presente trabajo pertenece a una serie de monografias
que se estan elsborando en la Facultad de Quimica, destinadas

a la revisidn de la quimica analitica de los elementos.

El objetivo de esta monografia es, entonces, poner al --
alcance de todas aquellas personas interesadas, los conoci- -

mientos més recientes en el campo de la quimica anal{tica.

La primera parte de este trabajo contiene informacidn ge
neral sobre las caracteristicas y propiedades del ESCANDIO.
En la segunda parte, la principal, se presenta la revisidn —-—
ejecutada en la revista especializada Analytical Abstracts de
los afios 1969 a 1976. Esta segunda parte incluye una serie de
tablas elaboradas por volumen, en las que se clasifican segin
el método de andlisis y el material o muestra en que se prac-
tica, los extractos de trabajos originales que publica la re-
vista mencionada y por ultimo una seleccidn de extractos orde
nados por métodos analiticos de acuerdo a su importancia y --

aplicabilidad en nuestro pafs.



INTRODUCCTION

El elemento quimico escandio, Sc, de mimero atdmico 21 y
masa atomica 44.956, es un metzl, fue finalmente aislado en-—
1379 por L.P. Nilson de minerales eacoantrados en Escandina-—
via; mientras estudiaba el iterbio derivado de la gadolinita
y euxenita, obtuvo 0.3 g de una nueva tierra la cual fue ca-
ractecrizada por sus espectros, su bajo equivalente quimico,y
débil basicidad. Fue llamado el elemeato "escandio™ en honor
de su pafs, ya que fue eancontrado originalmente en la penin-
sula de Escandinavia.

Poco después, P.T.Cleve obtuvo 0.8 g de escandio de 4 Kg
de gadolinita, y 1.2 g de 3 Kg de keilhavita.

Zn 1811 Schetelig descubrid en Noruega un verdadero mine
ral de escandio, la thortveitita, en 1320 Lacroix entre las-
rocas pegmatitas de Madagascar, encontrd junto coa otros mi-
nerales diversos como la monacita, xenotina, berilio, etc. -
la thortveitita que coatiene 37% de 30203.

Hay diferencia de opinidn de si poner al escandio o no -
sonerlo incluido en lz familia de los elementos de las tie—-—
rres raras. Bn cualquier caso, estéd siempre asociado con las
tierr.s raras. G. Urbain y H. Lacombe creyeron que el escan-—
dio no seria inclufdo en las tierras raras por el hecho de -
que forma un cianoplatinato semejante a aquellos de las tie-
rras del cerio, y otro, el cual se asemeja al de las tierres
del itrio. A diferencia de las tierrus del itrio el escaadio
forma un sulfato alcalino doble escasamente soluble, y en es
te el escandio se asemeja‘més a las tierras del cerio. En su

baje basicidad sin embargo, el escandio se asemeja a las tie
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rras del itrio. El suifato de escandio estd hexazhidrztado y -
es muy soluble en agua. R. J. Meyer enfatizd que en esta y en
otras cuzlidades el escandio se asemeja al berilio.

Bl escandio se ajusta muy bien en el lugar asignado por-
D. I. Hendeleev para el "ekaboro" que en 1871 predijo la exig
tencia del elemento mumero 21 (el primer elemento de transi--—
cidn del primer periocdo largo) en base a la ley periddica.
P. T. Cleve enfatizd las analogias entre la prediccidn y veri

ficacidn, como se muestra en la siguiente tabla.

COPARACION DE LO PREDICHO Y PROFPIEDADES OBSERVADAS DEL Sc.

Ekaboro, Eb Escandio, Sc

Peso atdmico 44 Peso atdmico 44.9

Formeara un éxido Eb203 Oxido de escandio 30203 tiene
de gravedad especifica 3.5; una gravedad especifica 3.86;
mds bésico que el aluminio es mds bdsico que el aluminio.
menos bdsico que el itrio Yy menos bésico que el itrio, o
0 el magnesio, no es solu-— el magnesio. No es soluble en
ble en dlcalis; y hay duda dlcalis; y no descompone el —--
sobre si descompondra el - clorurc de amonio.

cloruro de amonio.

Las sales serdn incoloras, Las sales de escaandio son inco
y darad precipitados gelati loras, y dan precipitados gels
nosos coa hidrdxido de po- tinosos con hidrdxido de pote
tasio, y carbonato de so— sio y carbornato de sodio. E1 -
dio. Las sales no cristeli sulfato cristaliza con dificul

zaran bien. tad.
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Bl carbonato sera insoluble El carbonato de escandio es -
en agua; y probablemente -- insoluble en agua, y pierde -
precipité éomo una sal bédsi répidamente didxido de carbo-
ca. no.

El sulfato alcalino doble - El sulfato alcalino doble no-
probableménte no sea alum—-— es alumbre.

bre.

El cloruroc anhidro, EbCl El cloruro de escandio, ScCl

. 3
serda menos volatil que ei - 4 empieza a sublimar a 850o vy -
cloruro de aluminio, y su - el cloruro de aluminio empie-
solucidn acuosa se hidroli=- za a sublimar por eancima de =
zara mas rapidamente que la 1os 100°. En solucidn acuosa-
del cloruro de magnesio. la sal es hidrolizada.

E1 ekaboro probablemente no El escandio no ha sido recono
sea descubierto espectrosco cido por analisis de espectro.

picamente.



ESTADO NATURAL

El escandio es poco abundante pero ampliamente distribui-
do en la éorteza terrestre, con frecuencia se le considera co-
mo uno de los elementos mas raros, se ha demostrado sin embor—
go (U. M. Goldsmidt) que se encuentra en lz corteza terrestre-
por lo menos en 5 ppm. Asi que no se tratz de ur elemento esca
80, su abundancia es la misma que la del arsénico y el doble -

que la del boro.

El escandio es el constituyente fundamental de sdlo un mi
neral conocido, la thortveitita, analizada y reconocida por —-—
J. Schetelig, que es un silicato de escandio y de las tierras—

del itrio, su composicidn es:

34 % Se, 04
45 % SiO2

10 % Y203

5 % 41,04

3% Fe203
1.5 % La203

¥ pequefias cantidades de dxidos de cobre, magnesio, manganeso-
y torio.

La thortveitita se encuentra en granitos pegmatitas, y ——
elia ocurre en algunas rocas de estafio, de tungsteno, y de las
tierras raras. El escandio se encontrd en la euxenita y des— -

pués en la gadolinita (como silicato ), el escandio se encuen--
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tra en muchos minerales de las tierrzs raras, en ciertos mine
raeles de zirconio, en berilios, titanatos, niobiatos, titanio

™4
s

Q

as y especialmente en la casiterita y wolframita. Se encon

O.
(@)

tro 0.0056 a 0.0178 % de 30203 en piroxenitas. También se en-
cuentra en escasas cantidades ea la mayor{a de las rocas cris
talinas, y ea cantidades mayores (0.2 %) en algunos minerales
como la wolfranmite, euxenita, itrotitanita, de los cuales es-
df{ficil separarlo. £l color azul de una variedad de berilio -
(2guenarina) se debe a vestigios de escandio. £l escandio se
eicusnire también 22 la moneacita como fosfato.

Z1 itrio y el lantano estan siempre asocizados con el es-
candio, y una afiaidad geoquimica puede existir entre el es——
candio y el fierro en rocas sedimentarias. La deteccidn y es-
timzcidn de escandio en agua de mar requiere sndlisis de acti
vacidn neutrdnica; la sensibilidad de este endlisis es medida
en partes por billdn.

No hay grandes depdsitos de este elementos y es muy difi
el obtenerlq en un estado de pureza acevtable.

Segun H. . Russell es mds abundente en el sol donde es—
el clemento 23 en abundancia (ean la tierra no es mds que el -
50. De observaciones espectroscdopicas se ianfiere que el escan
dio ocurre en forma relativamente abundante en el sol y en ——
las estrellas. ¥. N. Saha observd evidencias de é1 en el es——
peckro cromosférico solar de 2lto nivel. Dado que las lineas-
del esrnectro del escandio son observedas en el espectro de lsos
estrellas en divers:s etapas de desarrollo -por ejm., en una-
<'~Persei, la cual es mds jovea que nuestro sol, y en las es-

trellas rojas < -~Orionis y <« -Herculis, las cuales son mas —-—
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viejas que nuestro sol. G. Eberhard argulld que el escandio -
debe estar universalmente distribuido sobre la tierra. En con
secuencia con esto, él encontrd que el espectro de arco de 459
minerales y rocas mostraron que pequeiaes cantidades de escan--
dio estazban presentes en 204, la evidencia en 74 era dudosa; y
el elemento estaba ausente en 181l. Finalmente concluyd que el
escandio en pequelias cantidades es uno de los elementos mds -

ampliamente distribuido sobre la corteza terrestre.
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PROPIEDADES FISICAS DEL ESCANDIO

Peso atdmico natural 44.956
Color: gris amarillento

Estado fisico: sdlido

Radio atdmico: 1.62 A

Se>* = 0.68 4
Volumen atdmico: 15.028 cm3/hol

Radio idnico:

Gravedad especifica a 20%:: rayos X 3.02 g/bm :
are-fundido 3.0 g/bm

Punto de fusidn: alta pureza, 1811% (3260 F)

Punto de ebullicidn: 2870% (5138°F) .

Sublimacidn: E1 Sc metdlico sublima a 1600°C y 10 " mmHg
- EZEgg + 8.298

Presidn de vapor: 1log PSc(mmHg) = o
T( K)

Calor especifico (a Ooc); 6.01 cal/mol/°C

Calor de fusidn: 3.37 kcal/mol

Calor de vaporizacidn y sublimacidn: 78.6 a 81.0 kcal/mol
Electronegatividad: 1.3 (escala de Pauling)

Potencial de la. ionizacidn: 6.56 e.v.

Potencial de electrodos: =2.08

Bstructura cristalina: £-Sc (de temp.ambiente a 133500)

hep, a= 3.308 4, e = 5.2653 A

-sc (de 1335°C a punto de fusidn)
bec, a= 4.53 A
Coeficiente linear de expancidn térmica: (promedio a 400°C) =
11.4 x 1070 0¢.
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PROPIEDADES QUIMICAS DEL ESCANDID

El escandio cuya configuracidn electronica es 132 232 2p
382 3p6 3d 452 es un congénere del aluminio, pero es mucho mas
bdsico en sus propiedades, en muchas de las cuales resulta muy-
parecido al itrio y a los lantanidos. Sin embargo, su radio, —-—
bastante més pequefio (el radio del ién escandio (III) es~0.74,
que debe compararse con 0.85 - 1.06 para el itrio y los lanta--—
nidog) permite explicar las diferencias en sus propiedades qui-
micas.

Le presencia de un sdlo electrdn d en el pemiltimo piso-
de su atomo, lo separa de los elementos regulares o representa-—
tivos. Pero por no presentar huecos electrdnicos en sus iones -
terpositivos, que son los unicos que posee, sus compuestos di-—
vergen también de los metales de transicidn en algunas propieda
des que muestran los compuestos, asi, sus sales no son colori--—
das como muchas de las de los udltimos y de la mayoria de los —-—
lantdnidos, ni presentan cardécter paramagnético. Tampoco ofrece
la diversidad de estados de oxidacidn que en general poseen 1los
demds metales de transicidn; ni tiende, como muchos de éstos, a
formar soluciones sdélidas y compuestos intermetalicos; aungue -
forme complejos. El escandio da compuestos semejantes a los de-
los metales alcalino térreos (familia precedente en la tabla —-
periddica); y muestra gran semejanza quimica con los del alumi-

nio, el cual también posee el estado de oxidacidn 3+ .

Sus propiedades quimicas no se conocen muy bien. Esto se -
debe en parte a la falta de depdsitos grandes de este elemento-
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v también a la dificultad de obtenerlo en un estado de pureza-—
aceptable.
El escandio sdlo posee el estado de oxidacidn 3+ en el —-—

cual da el dxido, 80203, los halogenuros, ScX3 y los oxoha-
logenuros ScO0X, asi como numerosas sales de oxodcidos.

Se ha examinado cuidadosamente la posibilidad de la exis-—
tencia del estado de oxidacidn dipositivo pero no hay eviden—-—
cia alguna de ella. : :

Especialmente el escandio %iene poco sefialadas las propier
dades quimicas de los lantanidos. El idén escandio 3+, posee al
to poder deformador, y entra en mayor mimero de compuestos com
plejos que el itrio.

El escandio es un metal reductor como indica su potencial
de 6xido-reduccidn. El itrio presenta caracter mds metdlico ——
que el escandio, de acuerdo con su mayor numero atdmico (den--
tro de la familia); por mds que el hidrdxido SC(OH)3 gélo ——
sea débilmente bdsico.

Como es mas pequefio, el idn escandio posee una mayor ten-
dencia a la hidrdlisis que los iones de los lantanidos. Se ha-

demostrado que se forman especies poliméricas del tipo

OH (n +3)"

D
ey

sc ( Se),
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cuyas cadenas sumentan de longitud a medida que aumenta el pH
Se puede esperar que el idn escandio, estrechamente relaciona
do con el gluminio y con los elementos de la primera serie de
transicidn, forme complejos mucho mas facilmente que los lan-=
tdnidos. En soluciones de dcido percldrico, por ejemplo, se -
forman complejos tales como ScCl 2 Yy Scc.'!.z+ al agregar iones

c1 .

2

A continuacidn se enuméran algunas diferencias significa
tivas entre las propiedades quimicas del escandio y de los —
lanténidos trivalentes:

1. El escandio forma un sulfato doble K2804~Sc2(804)3'nH20

que es muy insoluble en solucidn de K230 . También es

posible precipitarlo como fluoruro doble de potasio y
de escandio, como tartrato doble de amonio y de escan
dio y por el fosfato dcido disddico.

2. Bn presencia del idn tiocianato da el tiocianato ama-—
rillo, Sc(NSC)3, que se puede extraer con éter.

3. F1 complejo del escandio con la tenoiltrifluorocaceto-—
ne pucde extrzerse de sus soluciones acuosas con exce
so de tenoiltrifluoroacetona en un solvente como el -
benceno y para una acidez correspondiente a pd 1.5 a-
2.0, a diferencia de lo gue sucede en el caso de los-
complejos correspondientes a los lantinidos. La ex- -
traccidn por solventes del quelato con oxina mediante
cloroformo puede realizarse cuantitativamente en una-
sola operacidn. El acetilacetonato de escandio puede-
sublimarse G~/2000), mientras que los acetilacetona--

tos de los lantdnidos se descomponen.
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El escandio no parece formar un hidrdxido definido, -
sino que sdlo forma un dxido hidratado, Sc203-nH20, -
pero se conoce un 6xido hidratado definido que contie
ne OH, que es el ScO(OH), similar en estructura al ot
AO(OH). EL "hidrdxido" se disuelve facilmente en - -
NaOH concentrado; de estas soluciones es posible cris
talizar Na3[Sc(OH)é]'2HZO. Este complejo se hidroliza

si la concentracidén del NaOH es inferior & 8M . ElL —--
Sxido de escandio es mds bdsico que el Sxido de alumi
nio pero menos basico que los éxidos de los lantdni-——

dos. Si el dxido se calienta con Lizo 0 Na20, se for-

man los compuestos Li(Na)ScOz, fiécilmente hidroliza-——
bles.

Como es de prever, el escandiogbarece a los lantdnidos en

muchos aspectos; por ejemplo, forma un oxalato insoluble, y el

fosfato,
embargo,

d F

e NH4
3_

ScF6 .

que los

carbonato y fluoruro son igualmente insolubles. Sin
el fluoruro es fécilmente soluble en exceso de HF &

¥ se conocen fluorocomplejos definidos, como, por ejm

El cloruro, ScCl sublima a temperatura micho menor

3)
cloruros de los lantdnidos, pero al estado de vapor -

es monomérico y no posee ninguna actividad como catalizador -

de PFriedel y Craifts, a diferencia del AlCl

volatil.

3r que también es -
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ESTRUCTURA

Estructura atdémica.- Posee la estructura atdmica de los meta-—
les de transicidén J sea con defecto de electrones o huecos —-—
electrdnicos en su pemiltimo piso, asi que en los enlaces de-
sus atomos, con otros, intervienen no solo electrones del pi-
so externo, sino también del subyacente y en los cuales el —-
electron diferencial de dtomos de mimeros atdmicos consecuti-
vos se va afzdiendo al pénultimo piso. E1 escandio posee sélo
un electrdn en el orbital 4 del pemiltimo piso y 2 electro-

nes en el orbital s del udltimo.

Los iones 3+ caracter{sticos del escandio poseen estructura -
regular; al perder el atomo los electrones 3d1 y 452 de los -
pisos pemiltimo y dltimo, se han quedado con la configuracidn
de 8 electrones en su piso externo. Explicdndose asi, que di-——
chos iones no presenten el paramagnetismo propio de los iones

de los lantanidos (a excepcidn de el La3+).

BEstructura cristalina.- Presenta dos variedades a la tempera-—
tura ordinaria: una tiene red de empaque cubico centrada en -
las caras y otra de empague hexagonal (seguin Weisel, 1939): -

son referidas, respectivamente_a los tipos cobre y magnesio.
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ORIGEN, EXTRACCION Y REFINO DEL ESCANDIO (Segun M.F.Sittig)

!

ORIGEN: Thortveitita (Sc,Y)ZSiO7

PROCESOS EXTRACTIVOS: 1) Operacidn: tostacidn con carbono.
2) Producto intermedio: carburo de Sc

3) Productos empleados en el refino: oxi
do de escandio, después fluoruro de —
escandig.

OPERACTION DE REFINO: e€lectrdlisis del cloruro fundido.

La obtencidn se basa en la reduccion del 6xido de escandio
del cloruro 6 fluoruro, obtenido de minerales que lo contienen.

El acZO3 es convertido en cloruro tratdadolo con 01 y Szvlzo

Bl tricloruro de escandio que se obtiene, junto con una mezcla
eutéctica de cloruros de potasio y de litio es fundido y some-
tido a electrdlisis (7500) por corriente de unos 3.5 voltios y
2.5 amperios; después se reduce mediante zinc a fusidn.

Se obtiene asf, escandio de pureza entre 94 v 98%. De minera--—
les silicatos puede extraerse el Sc, tratandolo con un fluoru-
ro; después se calienta ¥y lixivie la masa y se precipita luego
el escandio en forma de hidrdxido. El escandio no ha podido --
ser obtenido en grado de.extrema pureza, al menos industrial --—

mente.

P. y G. Urbain extrajeron escandio de la thortveitita de-
"ladagascar por el siguiente proceso:
El mineral es facilmente atacado cuando se funde con sosa

¥ la silice contenida en 61 es eliminada cuando el residuc es-—
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extraido con agua. ElL residuo insoluble es tratado con H250 )

y la solucidn de sulfatos se precipita con HF. El1 fluoruro de
escandio y de las tierras raras son lavados y descompuestos —
con H2304 en exceso. El escandio puede ser precipitado en un-
estado muy puro por medio de sulfato de potasio, después el -
sulfato serd transformado en nitrato. Bl amonio nunca preci--—
pita todo el escandio de liquidos que lo contienen, pero la ——
precipitacidn del fosfato de escandio es cuantitativa en un -
medio amoniacal, previendo que el carbonato de amonio esté au
sente. Después se disuelven todos los precipitados de escan—
dio y la solucidn obtenida se descompone por calentamiento, -
los hidroxicarbonatos seran precipitados usaalmente. Las tie—
rras del itrio conteniendo escandio serdn concentradas en el-—
licor madre de los precipitados de los sulfatos dobles de po-
tasioy son transformadas con amonio en hidrdxidos. <&stos son—
tratados finalmente con un ligero exceso de acetilacetona. So
lamente unas trazas de escandio son encontradas en la solu- -
cidn madre y el resto de las tierras son convertidas en ace——
tilacetonatos cristalinos. Cuando estos son tratados con clo-
roformo todo el escandio es disuelto y queda un residuo de --
acetilacetonatc de itrio. La separacidn final es efectuada —-

por sublimacidn al vacio a ¥ 2000 » el compuesto de escandio-

es el unico voldtil.

R.J. Meyer empled el siguiente proceso para extraer el -
escandio de la wolframita.

Los residuos remanentes despues de la extraccidn del es-—
talio son fundidos con carbonato de sodio y una vez frios los-

productos son extrafdos con agua. El tungstato de sodio se va



- 19 -
en la solucidn. El residuo lavado se disuelve con HCl y las ——
tierras raras son precipitadas con dcido oxdlico 6 HF. Un exce
80 del precipitante se requiere para mantener el fierro y el -
manganeso en solucidn. El precipitado de las tierras raras con
tienen de 90 a 95% de escandio; y éste se calcina, luego se ai
suelve en HCl y la solucidén se hierve durante media a una hora
con fluorosilicato de sodio, entonces el escandio precipita co
mo fluoruro. Trazas de las tierras del itrio pueden ser removi
das por reprecipitacidn con tiosulfato de sodio. El escandio -
es disuelto en HCl. El exceso de acido es eliminado por evapo-
racidn, y precipita el tiosulfato de escandio basico a 1000.
El precipitado se lava y se descompone con HCL y se repite el-
proceso. El precipitado lavado esta entonces libre de tierras-
de itrio, se disuelve en HCl y reprecipita como oxalato, y se-
calcina a 6xido. Bl escandio asi obtenido esta contaminado con
torio (0.5%) y para separarlo se seguiran los métodos adecua--—
dos.
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C OM PUE S T O S

0XIDOS E HIDROXIDOS:
El tridxido de escandio, Sc203 » €5 un polvo blaznco; de -

peso especifico 3.86. Insoliyble en agua; atacable en caliente-

por los dcidos. Se obtiene en forma de monohidrato por reaccidn
entre amonfaco y una solucidn dé cloruro de escandio (entre 25

y 1000). Da el dxido anhidro, calentzdo a 4500, calor de forma

cidn entre 415 y 539 kcal/mol (segin V.I.Lebeder, 1949).

El hidroxido de escandio, Sc(OH)3 se obtiene en un precipi

tado coloidal, blanco, al reaccionar una sal de e€scandio con un
dlcali. Por calentamiento se disocia y dd el ScO(OH). El hi- -
droxido de escandio posee cardcter bdsico superior al del - —

Al(OH)3 ; pero, puede producir escandiatos de tipo KQSC(OH)s',

que se descomponen con facilidad. De las soluciones pPara la seg
paracidén de los lantdnidos, el hidrdxido de escandio precipita
cuando el pH es de 4.9 (los lantdnidos precipitan a 6.3 § nas-)

Interviene en la extraccidn del escandio.

HALOGENUROS:

El cloruro de escandio, ScCl3 ; cristales incoloros; de-

punto de fusion 339°; sublimandose ya a unos 8000, soluble, ——
Presenta un hexshidrato, que por calentamientc pasa al hidrato
(Sccl3) . 3H20 » ¥ 2l hidroxicloruro hidratado de composicidn-—

Sc(OH)201 . x320. Se obtiene por reaccidn entre el dxido de es

candio, cloro y vapor de cloruro de azufre.
Cl.S

3012 + 30203 +2¢C G- (O 201330 + 002 + CO
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La mezcla intima formada por 30203 y dos o tres veces la-

cantidad necesaria de C, se hace reaccionar a unea temperatura-—

de 1000 - 13000, en un tubo de cuarzo con una corriente de 012

cargado de C1232 (frasco lavador a 400). El SCCl3 sublima y -

se deposita en la parte fria del tubo de reaccidon. Al enfriar-

se expulsa el 012 ¥y el 01282 con corriente de nitrdgeno. Sus -

propiedades son: escamas grandes y delgadas, de brillo nacara-
do e irisado. y muy higroscdpico, de punto de fusidn de 960° ;
¥y punto de ebullicidn 967° y sublima ya apreciablemente a 8000
su densidad eg de 2.38 a 200. Cristaliza en romboedros hexago-

nales.

Bromuro de escandio:

5¢,. 0
;Brz + bcz 3 I 23r3Sc + 002 + CO

El bromuro de escandio se obtiene por un procedimiento a-
nédlogo al del cloruro de escandib, utilizando una corriente de

N2 que coantenga Brz. Para lograr una volocidad de reaccidn a—-—

ceptable, se debe calentar la mezcla de dxido—carbon a unea tem
percture de 1200°. Si no se dispone de un horno eléctrico, se-
logra ficilmente esta temperatura con un soplete de gas y aire
rodeando el tubo de cuarzo con ladrillos refractarios porosos

(ladrillos de diatomita). Sus propiedades son: Escamas grandes
y delgadas, de brillo nacarado e irisado, y muy higroscdpicos.
punto de fusidn 9600, temperatura de sublimacidn 929° a » 60

Tory,
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Fluoruro de escandio:

3 HF + Sc(OH)3 —_— ScF3 + 3H20

En una cépsula de platino se evapora una solucidn satura-

da de Sc(OH)3 ¢ 50203 en dcido fluorhidrico al 40%; se fil

tra el precipitado formado y se seca después al vacio, a 150-
1800. Sus propiedades son: polvo blenco, muy poco soluble en -
agua, bastante soluble en las soluciones de carbonato alcalinc
o carbonato amdénico. El fluoruro de escandio se disgrega com--

pletamente por fusidn alcalina. Estructura hexagonal.

OXISALES:
Sulfato de escandio: 802(304)3. Cristales incoloros; peso espe

cifico 2.58, se descompone por el calor. Coeficiente de solubi
lided 10.3 a 25°. Se obtiene del nitrato de escandio con acido
clorhidrico y luego por reaccidn con el dcido sulfirico. Posee
un hexahidrato que efloresce en el aire y pasa a tetrahi--
drato: a lOOo produce un dihidrato y se deshidrata totalmente-—
a 2500. También se conoce un heptahidrato, un hidroxisulfato y

sulfatos dobles como K3(Sc(SO4)3) y Na3(Sc(SO4)3) E 5H20.

Nitrato de escandio: Sc(N03)3 . Grandes cristales prismdticos

presenta el tetrahidrato al cristalizar de las soluciones ca-—-—

lientes de hidroxido de escandio y dcido nitrico. Por deshidra
’ o re . - 3

tacion a 100 y en el vacio se obtiene la sal anhidra. Si se -

calienta a temperaturas superiores se descompone en N205 y van

formandose primero el hidroxinitrato ScOH(NO3)2 . H20 y - - -
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ScONOB. Del nitrato se obtiene el Sxido por ignicidn lenta. No

d4 nitratos dobles.

2

Obtenido por reaccidn entre una sal de escandio y un car-

Carbonato de escandio: Sc2(003)3 *+ 10 H,O

bonato soluble. Al parecer se trata de un hidroxicarbonato, de

f£férmula Sc(OH)CO 'HZO. Forma carbonatos dobles, eatre ellos, -

3

se cuentan los del tipo, KSc(CO3)2 HZO'

: P
Ademds, tienen cierta importancia los fosfatos, selenia-——
tos, tiocianatos, boratos, vanadatos, fluorosilicatos, y tam——

bién el nitruro de escandio.

Oxalato de escandio: cristaliza con 5 moléculas de H20. Al ser

disuelto con sto y tratados con K230 en exceso se precipita

4 4
el sulfato de escandio y potasio con algo de sulfato doble de-
cerio que después de sevararlos por filtracidn se atacan con -~
dcido fluorhidrico para convertirlos en fluoruros. EL1 fluoruro
de escandio se disuelve en las disoluciones concentradas de -—-
los fluoruros alcaliaos formando una fluorsal, mientras que el
fluoruro de cerio y también los de itrio y torio, no se disuel
ven en estas condiciones y, por consiguieate, puede efectuar-
se la separacidn del escandio, que luego se purifica por repe-
tidas cristalizaciones fraccionadas.

Yuchas sales orginicas de escandio han sido preparadas, -
por ejm., el formiato, acetato, acetilacetonato, propionato, -
butirato, isobutirato, isovalerato, oxalato, succinato, picra-

to0, benzoato, o—- y m-=toluatos, fenilacetato, mono-cloreacetato,
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malonato, malato, fumarato, tartrato, racemato, mesotartrato, -

&(5dibromopropionato, citrato, ftalato, tetraclorofosfato, 2ni
trofenil 4 '~tolilamina-4-sulfonato, y otros mds.
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COMPLEJOS

Puesto que los tres electrones de su nivel mids exterior -

funcionan como electrones de valencia, el escandio forma com--

plejos representados por ScX3 y Sczx3 » dependiendo de si X
es un anidn monovalente o bivalente. En suma, el catidn triva-
lente Sc3+, tiene una afinidad para el agua como los elemen——

tos de las tierras raras, de acuerdo con las ecuaciones (1) v

3+

(3) ocurren cuando el Sc estid en agua. El catidn hidratado-
formado en (1) se ioniza en agua, como se muestra en (2), para

dar un idn hidrdgeno.

s 4+ 6 0 — [se(r,0).] °* (1)
I:Sc(nzo)s) e [Sc(OH)(HZO)s} aHle B )
aq aq

El enlace agua—idn escendio se comporta como si fuera un-—
dacido que es solo ligeramente mds ddbil que el dcido acético.
Bl catidn divalente resultante tiende a polimerizarse como se-

muestra en (3), cuando n=l, 2, 3, . . .

n [Sc(OH)(HZO)s:\ : e Lol Sc(OH)(HZO)B] jm. o

El idn hidroxilo lo mismo que el enlace de agua en un com

plejo acuoso con un idn escandio puede ser reemplazadio por mu-
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chos aniones comunes. Tales reacciones con iones cloruros, sul

20 Sc(0H)S0, 11,0

v Sc(oa)(CH3soz)-7.1 H20. Para la ecuacidn (4) el valor de-

= 1.5 x 10 %,

fato § acetato pueden producir SC(OH)ZCI‘XH

la primera constante de hidrdlisis es Kl

i M 0 — sc(og)®* + 2 gt (4)

otros complejos formados con Sc3+ son: a) haluro, ScF2+ 5

b) sulfato, ScSO4+; ¢) tiosulfato, Se(s,0, )33‘ ; 4) oxala

+ = p N2+
(¢] .
to 8002 s 7 Sc(0204)2 ;5 ¥ e) acetato Se(02H302) ,

~ + o
oc(02H302)2 ’ Sc(02H302)3 y ¥ Sc(c2H302)4 .
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ORGANOCC OMPUESTOS

El triciclopentadienil derivado ha sido preparado & partir del
trifluoruro por la reaccidn con bis(ciclopentadieail Jmagnesio-

fundido.

Triciclopentadienilescandio acClSH15 (CSH5)3SC

Sintesis: De ScF3 con (C5H5)2Mg fundido. 83% de rendimiento.

La informacidn reportzda de iosicompuestos alquil de escandio-

es casl incorrecta y se cree que el daico genuino organo deri-

vado de este metal es el reportado como cliclopentadienilescag

dio. Este se ha obtenido tambida de losheluros anhidros del me

tal y el ciclopentadienilo de sodio como compuesto cristalino.
tetrahidrofurano

3 05H51¢a + Scc13 > Sc(C5H5)3

A diferencia de muchos metales de transicidn-ciclopenta——
dienilos, sus propiedades sugieren gue son esencialmente idni-
cos, asi son insolubles en solventes no poiares ¥y reaccionan -
con cloruro ferroso para dar ferroceno. Son sensibles al aire-—
y al agua, y pueden ser sublimados 21 vacfo a #* 2000. El trici
clopentadienilescandio tiene peso molecular de 240.25 y son —--

cristales amarillos.

El trietilescandioeterato (0235)350°(c2H5)20

cuyo peso molecular es 206.17 es un liquido Yy es soluble en sol

ventes orginicos.

El triazcetilacetonilescandio ScC15H2106 (CSH702)3Sc

Cuyo peso molecular es 312.02 y forma cristales.
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El escandio met&lico:~ El escandio 47 tiene una vida media
satisfactoria para ser usado como trazador.- ILa presencia de -
2.5 a 25 atom. % de escandio en el é&nodo aumenta el voltaje, -
la estabilidad del voltaje, y la vida util de un acumlador al
calino de niquel.~ El fierro colado nodulasr puede ser fabricado
81 se agrega de 1 a 5 1b de escandio por tonelada de fierro, -
el escandio se disuelve en el fierro en 0.25 z 2.5 min. No hay
vaporizacidn, flama, reaccién violenta, ni salpicadura, y el -
escandio puede estar algo impuro. El comportamiento del escan—

dio en fierro colado es por lo tanto andlogo al del cerio.

El sulfato de escandio:~ Los tratamientos con solucienes—
de sulfato de escandio es un medio econdmico para mejorar la -
germinacidn de semillas de muchas especies de plantas, irnclu——
yendo maiz, remolacha, chicharos, trigo, y girasol. Ocho dfas~
después de que el maiz ha sido tratado con esta solucidn, las-
raices y los tallos incrementaron el peso seco del germen en -
37 vy 78 % respectivamente. EL incremento para las otras plan——
tas es de 3 a 25 %. Las concentraciones son opcionales para el

8c,(30, ), entre 1073 1 y 10~ ¥ dependiendo de la planta.

Bl o6xido de escandio:— El dxido y otros compuestos del es
candio son usados como catalizadores en la conversion del aci-
do acetico a acetonz, en la fabricacidn del propanol y en la -
conversion del dcido dicarbox{lico a cetonas y a compuestos ci
clicos. El 4xido se encudntra en el mercado Yy puede adquirirse

a un precio aproximado de $ 300.00 el gramo.

Las reducidas cantidades que de dicho elemento se obtie——
nen no han tenido hasta el presente otras aplicaciones que las
tedricas de confirmar su situacidn en la escala natural de los

elementos.
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METODOS ANALITICOS MODERNOS PARA LA DETERMINACION Y
SEPARACION DE ESCANDIO.

Se presenta un estudio de métodos para la determinacidn-
y separacidn de escandio, el cual incluye trabajos publicados-

de 1960 a 1976. (17)

Métodos de determinacién por precipitacidn y gravimetria:-

El amonfaco y el dcido oxdlico son grupos precipitentes -
de baja especificidad. El1 amoniaco puede ser usado paraz sepa--
rar escandio solamente de elemeatos alcalinos y slcalino-té- -
rreos. El dcido oxdlico es el precipitader para las tierras —-
raras; por medio de €l el escandio puede ser separado solo de=
pequefias cantidades de zirconio y aluminio. El tiosulfato de -
sodio, alizarinsulfonato de sodio, y el 4cido fluorhidrico son
usados para la separacidn del escandio del grupo del itrio, 7Ti,
Z2r, Hf y Th.

Los elementos del grupo del Ce y otros son precipitados —
junto con el escandio. él escandio puede ser separado del Ti,-
zr, Hf, Th y elementos del grupo del cerio con acido tartirico.
Los elementos del grupo del itrio forman sales ligerameate so-
lubles con este dcido. Casi ninguno de estos reactivos asegura
la precipitacidn cuantitativa del escandio y los precipitados-
formados no tienen una composicidn regular.

Ha sido establecido que el dcido bencenselénico y el &ci-
do bencensulfdénico forman precipitados con el escandio en me—
dio neutro y débilmente dcido, el cual, es adecuado para la de

terminacidn de escandio. Por medio del &dcido bencenselénico el
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escandio es separado cuantitativamente del zirconio con una —--
razén méxima Sc:Zr de 1:10. EL precipitado tiene una compo-
sicidn regular y la sensibilidad del método es 5 g de sc/ml.

El dcido bencensulfinico precipita al escandio junto con-
el Zr y Th, esto puede ser usado para separar el escandio de -
los elementos del grupo del itrio en la proporcidmn de 1:50, y-
también del aluminio y pequefias cantidades de fierro. E1 preci
pitado puede ser calcinado & dxido. La Sensibilidad del método
es 2 ug de Sc/ml. La precipitacidén por acido naftalénsulfinico
permite al escandio ser sep&fadoﬂde 20 a 25 veces en exceso de
elementos de las tierras raras; Th, 2Zr, y Ti interfieren en la
determinacidn.

El dcido nitrobenzoico y el deido 2-quinolincarboxilico -
han sido propuestos para la determinacidn de escandio y torio.
El écido nitrobenzoico precipita al Th a un pH de 1.7; después
de la precipitacion del Th, a pH 2.8 — 3.0 precipita el escan-
dio. La razdn maxima &e Th:Sc es igual a 1:2.2. El 4cido quino
lincarboxilico también precipita al torio desde el principio a
un pH 3.4 y después, el escandio a pH 4.8 - 7.0. ILa presencia-
de sodio y potasio exagera los resultados en un 20-30;:, su e—-—
fecto de interferencia es eliminado totalmente por re-precipi-
tzcion del precipitado de escandio.

La precipitacidn por dcido fenilfosfdnico debe ser lleva-
da a cabo a pH 1; el precipitado tiene la composicidn regular-

SCz(b 5P03) 3H 0. La forma gravimétrica Sc (06H es ——

03)3
obtenida después de secar a 120-160 C. El dcido fenil fosfdni-
co permite separar al escandio de los elementos de las tierras
raras por enmascaramiento con dcido eitrico o tartdrico. Los -

elementos alcalinos y alcalino-térreos, Zn, Co, Ni, Cd, y Cu -
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no interfieren en la determinacidn. Junto con el escandio el -
Th, 2r, Hf, Nb, Ta y Ti son precipitados.

Un mumero de dcidos aromdticos fosfdénicos han sido exami-
nados para la determinacidn gravimétrica del escandio, en to—-

dos los casos la composicidn de los precipitados es SCR°H20 o

La factibilidad de precipitacidn cuantitativa del escandio con
35 veces en exceso de dcido fenilacético ha sido establecida.
Aun pH 4.0 - 6.5 0.4 - 19 mg de escandio es precipitado com-
pletamente.

Un método ha sido obtenido con éxito para separar el es—-
candio de Mn, Ni, Co, y 2n por 'medio del dcido cindmico. La —-
precipitacidn es llevada a cabo en presencia de sales de amo——
nio a un pH de 2.5. Si la precipitacidn es hecha a pHE 1.8-2.0
el escandio puede ser separado de 10 veces en exceso los ele——
mentos de las tierras raras. Cloruros y sulfatos interfieren —
en la precipitacidn. Cuando el pH de la solucidn es <3.0 el —-—
precipitado tiene una composicidn correspondiente a — — - - —-—

Sc(CsﬂSCH:CHCOO)3. Con un incremento en el pH, la calcinacidr-

del precipitado a dxido es requerida.
La precipitacidn con 4cido difénico permite al escandio —
ser separado de 3 veces en exceso de itrio Yy lantano. A un pH

de 3.5 - 7.0 un precipitado de 300H014H802 se forma. (17)

Pueden separarse y determinarse trazas de escandio de — -
cualquier lantanido, Y, Al, Mg 6 Ca en 2000 veces en exceso ——
por el método de precipitacion de escandio con cationes tetra-

etilamonio. (18)
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PequeZas cantidades (1.75 a 105 mg) de escandio pueden ——
precipitarse con dcido bencilico 0.1 M en dcido clorhfdrico di

luido (pH 2.5), el Th y tierras raras interfieren. (13)

iiétodos volumétricos:—

Los métodos volumétricos de determinacidén de escandio es—
tan basados principalmente en el uso de Complexone III. Un in-
cremento en selectividad es obtenido por eleccidn de los indi-
cadores metdlicos. El “urexide permite que el andlisis sea he-
cho en presencia de zZr, Al, Mg,méa, Ba, Pb, ln, pequefias canti
dades de Ti, y elementos de las tierras raras a un pH de 3.0 a
7.5. Los meteles alcalinos y alcalino-térreos, Cu, Hg, AZ, Sb
i- y NOS ,

interfieren en la titulacidn del escandio en la presencia de =

Co, ¥i, Pt y tambiénCcl , Br , I , F, SO etc. no -

rojo de alizarina & thoron. El pH dptimo para la titulacidn de
escandio con rojo de alizarina o thoron es de 4.5 a 6.5.

Un método a sido propuesto para estimar 41, Sc, Y y La —-
usando dcido Chrome Bright Blue B como indicador. El método es
inconveniente puesto que el aluminio es titulado a pH de 2.0 a
5.0 en una solucidn hirviente, el escandio a pH 5.0 = 7.0 y ——
50-600, y el itrio y el lantano en frio y a pH 6.0-7.0.

El método del arsenato para la determinacidén yodimétrica-
de escandio en presencia de aluminio (20) y en presencia de —--
fierro (21) es un métodd indirecto basado en la titulacidn yo-

dimétrica del 450 >

4 combinado con el Sc en una cantidad equi

valente.
A PH 4.5 - 7.5 el escandio puede ser titulado con tiron -
[4,5—dihidroxibencen—l,3, dcido disulfdnico (sal disédica)] en

presencia de Cianina Briocromo R (C.I.Mordant Blue 3) como in-
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dicador. (22)

También puede titularse directamente el escandio con EDTA
y con acido Fe-N-fenilbenzohidroxiamico como indicador a pH 5.
El 1{mite de trabajo es mayor a 3.8 mg de Sc. Grandes cantida—

IT VI

des de Be, Mg, Ca, y Ba y DPequeflas cantidades de Mn™~ y U no

3...
4

Cuando hay torio (4 a 20 mg) se titula primero selectivamente—

a pH 2. (23)
En el método de titulacidn de soluciones no acuosas de -

interfieren, pero PO,° , F , CN y citratos s{ interfieren. —-

sales de escandio, el cual estd basado en la titulacidn deido-
base en medio no acuoso, la separacidn previa de los elementos
es innecesaria. Una mezcla (1:1) de dimetilformamide y alcohol
isopropilico es usado como el solvente diferenciante y el titu
lador es una solucidn de KOH en alcohol Wisopropflico. En tal -
sistema, los nitratos, bromuros y percloratos de los elementos
sSe conducen como scidos de diferente fuerza Yy pueden ser titu-
lados sucesivamente. (24)

El indicador naranja de xilenol es generalmente usado en-
determinaciones complejométricas, €én su presencia puede ser de
terminado a un pH de 2.0 y el aluminio a PH 4.5 en una mezcla-
de los dos; también el escandio a PH 1.8 - 2.2 y el total de -
los elementos de las tierras raras a pH 5.0 - 5.5.

Si el escandio:tierras raras estan en razdn mayor a 1:65-
estos elementos pueden ser enmascarados con dcido sulfosalici-—
lico. El naranja de xilenol ha sido usado para la determina- -
cidn separacidn, en une mezcla de Th, Sc, y elementos ligeros-
de las tierras raras, por titulacidn con dcido 2,2-diaminoci—-
clo hexatetracético y dcido trietilentetraminhexacetico e un -

P H diferente.
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Un método complejométrico ideado para la determinacidn de
esc¢andio, La, Y, ¥ Mg en aleaciones esta basado en la titula--
cidn de Yy Ia a pH 6.5 ¥y Sc a pH 4.5 en la presencia de arse-

nazo como indicador.

Métodos fotométricos:—

La 8-hidroxiquinolina y sus derivados, buenos conocidos -
como precipitantes para escandio, fueron usados también como -
reactivos fotométricos. La 8-hidroxiquinolina es mas sensible-
que sus derivados. La ley de Bég} es observada con el escandio
a concentraciones de 0.2 = 30;cg/bl a pH 9.5. Los azocompues——
tos del tipo hidroxiquinolinaj; el acido 8-hidroxiquinolina-5-
sulfdnico, T-(2-naftilazo-5-sulfo)-8-hidroxiquinolina-5-dcido-
sulfdnico, 7-(5,7-disulfo-2-naftilazo )-8-hidroxiquinoclina-5-a-
cido sulfdnico tienen sensibilidad equivalente (0.2 - 2.4 ug
/ml) 2 pH 4 - 5. Las tierras raras, Al, Ga, In, Fe, y Ti inter
fieren en la determinacidn; por lo tanto en el andlisis de ro-
cas y minerales se recomienda su extraccidn con tenoiltrifluo-
roacetona.

Las condiciones para la determinacidn fotométrica de es—-—
candio en presencia de itrio y lantano con lurexide, también -
como las condiciones para su determinacidn conjunfa, ha sido -
investigada. Los limites del pH de la solucion de escandio es-
3.5 = 4.0; para itrio y.lantano 4.0 - 7.5, y para los demas —-—
elementos 6.0. Las concentraciones determinables de escaadio -
son 0.145 - 6.5 xg/ml, metales alcalinos y alcalino-térreos, -
Al, As, Hg, ¥ " no interfieren en la determinacidn.

Derivados de 2,3,7-trihidroxi-6-fluorone formen compues-=-—

tos coloridos con escandio, de estos derivados los mas sensi——
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bles son el propilfluorona Yy salicilfluorona. El minimo de— -
tectable de escandio es 0.04 ug/ml. Métodos han sido logrados-
para la determinacidn de escandio en silicatos, tungsteno y —
otros minerales y en cenizas de carbdn despuds de la prelimi-—
nar separacién del Al, Sn, #, Nb, Ta, V, Mo y Ti.

Reactivos del tipo de trifenilmetano son usados para la -
determinacidn de elementos de las tierras raras.

Un reactivo muy bieén investigado para el escandio es el -
naranja de xilenol. Rl complejo es formado a un pH de 1.5 -5.0
La sensibilidad es 0.1 xg/ml. Pequedias caantidades de elementos
de las tierras raras, 2n, Cd, Al, Hn, FeII no interfieren en -
la determinacidn. Otros métodos han sido desarrollados para de
terminar el escandio en megnesio, cenizas de carbdn ¥ minera--—
les, también como en soluciones en presencia de torio.

Alta sensibilidad y selectividad son las caracteristicas—
del metiltimol azul, un anilogo del naranja de xilenol. Forman
los complejos a un DPH>1.3. La ley de Beer es observada sobre -
un limite de concentracidn de escandio para 4 a 90 4g en 25 ml
Elementos de las tierras raras, Co, Ni, !Mn, Mg y Ca en cual~ -
quier cantidad no interfieren en la determinacidn. Un método -
de determinacidn de escandio en minerales sin su pPrevia Separag
cidén ha sido logrado.

El violeta de pirocatecol es usado principalmente como el
indicador en determinaciones complejométricas. Se encontrd que
a PH 5.0 = 5.7 el escandio forma un complejo colorido con este
reactivo. Iones de citrato, oxalato y tartrato, EDTA, también-~
como Al, Th, Cu, y Ga interfieren en la determinacidn.

Entre los compuestos monoazo propuestos esta el Magneson-—

Iumomagneson, ILumogallion y raddn; el mejor pH es 4.7 - 5.5.
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Grandes cantidades de elementos de las tierras raras, Th, Zr y
Hf interfieren en 1lsa determinacidn. Cuando el PH es reducido-
la selectividad auments notablemente, pero la sensibilidad dis
minuye considerablemente.

Basado en compuestos monoazo, bisazocolorantes han sido -
sintetizados; sulfonazo, estilbazocromo, arsenazo IIT, cloro—-
fosfonazo III y sulfoclorofenol, los cuales son reactivos sen-—
sibles y completamente selectivos para el escandio. El arsena-—
20 III tiene alta especialidad sensitiva la cual permite al es
candio ser determinado en cantidades menoreg a O. Ol)ug/hl.
Elementos de las tierras raras,_Th, 2r, U, Bi, Cu, Ca y Pe in-
terfieren en la determinacidn. La selectividad y sensibilidad—
de la determinacidn puede mejorarse con clorofosfonazo abajo -
de 0.01 - 0.75 g de escandio por ml por formacidn de compues-
tos extraibles con difenilguanidina, tetrafenilarsonio y dioc-
tilamina. El1 alcohol n-butil, cicloexano y ciclo exanol, han -
sido usados para la extraceidn. Diez veces en exceso de Al y -
Zr, 20 veces los elementos de las tierras raras ¥ 8&randes can-
tidades de FeII no interfieren en la determinacidn.

Para determinar escandio en Presenciz de grandes canti- -
dades de tierras raras es conveniente usar sulfoclorofenol C.
Sus reacciones coloridas con escandio y tierras raras ocurren-
con una diferencia én pH de 1. 5 a 2.0 unidades. Ademds los com
plejos formados con sulfoclorofenol y escandio son fdcilmente-
extraidos con butanol.

La interaccidn de escandio con Cromotropin 2C, Cromotro--—
pin 2B, y arsenazo I ha sido estudiada y se han desarrollado -
métodos para su determinacidn. Elementos de las tierras raras-—

¥ otros interfieren en la determinacidn.
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Se hizo un estudio comparativo de compuestos hidroxiazo -
como reactivos para escandio. Bromonitro arsenazo, carboxiarse
nazo, dcido 6-—cloro—-4-nitrofenol-azocromotrdpico, adcido p—(3-
bromo—4,5-dihidroxifenilazo )bencen sulfdnico y dcido p—(3-clo-
ro-4,5-dihidroxifenilazo )bencen sulfdnico ha sido estudiado. —
El bromonitroarsenazo tiene la mayor selectividad y sensibili-
dad. Ca, Zn, Pb, Mo, Sr, Fe, Ga, In, ln, Co, Ni y V no inter--
fieren en la determinacidén. La sensibilidad es O.lfcg/hl.

La introduccidn de sustituyentes negativos (NO,, Br) con la mo

’
lécula dé arsenazo incrementa la estabilidad dil complejo for-
mado.

Un estudio comparativo ha sido hecho de azo-derivados del
acido cromotrdépico como reactive para escandio, itrio y lanta-
no. Para escandio el mejor reactivo es estilbenzocromo, y para
itrio y lantano arsenazo I y III.

La interaccidn de escandio y ciertos eleméntos de las tie
rras raras con glioxal-bis—2-hidroxianil en etanol acuoso ha -
sido estudiesda. El complejo de escandio es el unico estable ——
cuando el coatenido de agua es incrementado en un 30%.

Una técnica ha sido desarrollada para determiner escandio en —
presencia de Y, 3m, y Br, los cuales son enmascarados por me-—

dio de MO, y C1~, U'Y, Pb, Gu, 50,2 , GH.COO y HCOO inter—

3 4 3
fieren en la determinacidn. La posibilidad de determinacidn de
escandio con acido monocromo Bordeaux.a pH=1, ha sido demos—-—
trada. EL mé+odo es caracterizado por su alta sensibilidad. Ia
ley de Beer es observada a concentraciones de 0.05 a 3};g de -
escandio por ml.

El &cido 3-5-pirocatecol disulfdénico forma un complejo in

coloro con escandio a PH < 6.5 con,lméx = 310 nm. La ley de - -
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Beer es observada con cencentraciones de escandio de 3 a 250 -~
g/ml.

El escandio también reacciona con Pontacyl Violet 4BSN --
(sal de sodio del dcido p-amino-bencenazo-l,8-dihidroxinafta—-
len 3,6-disulfdnico) a pH 6.4 - 7.2 con la formacidn de un com
plejo colorido. La ley de Beer es observada dentro de limites—
de 0 - 1.2 ug Sc/ml. E1 Al, Fe3+, Cu, Ni, Cr3+, Be, etc. inter
fieren.

El escandio puede ser determinado en etanol acuoso por me
dio de 3,5,7,4-tetrahidroxiflavona en la presencia de pequefias
cantidades de elementos de las tierras raras, la 6ptima concen
tracidn de escandio es 0.9 - 1.3)4g/hl.

Un método desarrollado para determinacion de escandio en-
presencia de tierras raras estd basado en su reaccidn de fluo-
rescencia con 8-hidroxiquinolina. i

El producto de condensacidn salicilaldehido con semicarba
zida-saglicilalsemicarbazida~ d4 una reaccidén de luminiscencia-
(0.01 g en 5 ml) con escandio. Pequeflas cantidades de Al, Ga,
Y, La, Sm, 2r, Th y Ge no interfieren en la determinaciodn.

Un selectivo método fluorimétrico ha sido ideado para la-
determinacion de escandio y galio con el producto de condensa-
cidn de salicilaldehido y resorcilaldehido con derivados de ——
hidracina y aminas aromdticas. ILos compuestos complejo de es--
candio son extraidos primero con alcohol isoamilico. Los ex— -
tractos de los compuestos de escandio con regorcilaldehido Yy =
salicilaldehido formilhidrazona, ademds la fenilhidrazona, de—
resorcilaldehido y o-acetilfenol fluorece mas intensamente.

Ii, Na, Ag, T1, Be, Mg, Ca, Sr, Ba, Cd, Hn, Pb, Hg, 4s, La, Ge
¥y Cr en 200 veces en excéso no interfieren en la determinacidn
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con salicilaldehido acetilhidrazona. Pe, i, 2r, U, Bi y Cu -
iasterfieren.

Un método fluorimétrico ha sido descrito para determinar
0.045 = 0.255 p g/ml con salicilaldehido semicarbzzona. En pre
sencia de vanadio y fierro es necesario una previa extraccidn
del escandio con tributilfosfato.

Un nimero de reacciones fluorescentes de escandio con —-
Acid Chrome Dark Blue 3K, Acid Chrome Blue-Black K, 4Acid Chro
me Dark Blue, Rubine Lake SK, Acid Monachrome Bourdeaux Sy -
Purpurin se describen. Estos reactivos son comparados con so-
dio alizarin sulfonato y salicilidene-o—aminofenol.

Los reactivos para escandio los cuales contienen un idn-
cloruro soa sensibles. Por medio de ellos es posible detectar
escandio de pH 5 a 8 en un volumen de 0.1 ml a una dilucidn -
de 1:300,000 y 1:200,000 en presencia de torio y elementos de
las tierras raras.

Ha sido investigada la posiblidad de la determinacidn ——
por fotometria de flama del escaandio, usando un Zeiss (flamd-
metro) con un filtro de cclor. Un método ha sido propuesto pa
ra la determinacidn usando un filtro de interferencia de co——
lor con transmisidn mdxima a 608 nm. Elementos de las tierras
raras AL y Th interfieren en la detarminacidn.

Ha sido notado que exitacidn-anormal del elemento ocurre
en el cono interior de la flama. Esto conduce = la aparicidn-—
de lineas espectraies del elemento con un alto potencial de -
exitacidon. Basado en la radiacidn del cono de la flama inte—-
rior, un método flamométrico de determinacidn de escandio ha—

sido desarrollado.
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Un método de determinacidn de escandio en la flama de —

02H2-N02 se ha desarrollado. La sensibilidad puede ser incre-—

mentada introduciendo en la flama una solucidn de escandio 8-
hidroxiquinolina en butanol.

Varios métodos son conocidos para determinar escandio en
rocas y minerales y su producto de conversidn por zndlisis de
espectro de emisidn.

En determinacidn de escandio en rocas por el método de -
activacidn neutrdnica primeramente se requiere la eliminacidn

preliminar de los elementos asociados.

Métodos de determinacidén por extraccidn:-—

La extraccidn por éter de escandio de soluciones conte——
niendo el idn tiocianato es muy empleada; en este caso la se-—
paracidén practicamente completa de ¥g, Ca, Mn, Y y de lantani
dos tienen lugar.Fe, Al, Be, In, y parte de zirconio interfie
ren.

El escandioc es extrafdo cuantitativamente por cloroformo
en la presencia de 8-hidroxiquinolina de soluciones débilmen-—
te dcidas y alcalinas (de pH 5 a 1 N de NaOH). Una solucidn de
5,7-dinitro-8-hidroxiquinolina en ciclohexano extrae conside-
rablemente mejor el escandio.

Un método se ha ideado para separar 3 - 15 ug de Sc de -
10 - 100 pg de Th. Esta basado en extraccidn por cloroformo -
del complejo de escandio con 5,7,dicloro-8-hidroxiquinolina a
PH 3.2 - 3.4 y el complejo de torio a pH 5 - 5.8. La determi-

nacidn es hecha con naranja de xilenol.
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La extraccidn de escandio con una mezcla de 8-hidroxiqui-
nolina y reactivos organofosforosos neutros (tri-n-octilfosfi-
na 6xido y dibutil fosfonato) en hexano ha sido estudiado. Ha-
gido establecido que ambos de estos extractantes neutros mues-
tran la misma intensidad de efecto cinergético.

La extraccidn del escandio como cloruro a partir de HCl -
5y 10 N por éteres y ésteres, hidrocarburos y sus derivados -
halogenados, alcoholes y fosfatos organicos ha sido estudiado.
Los fosfatos orgénicos extraen el escandio cuantitativamente.
Cuando la acidés de la fase acuosa aumenta con respecto al HCL
el grado de la extraccidn aumenta. Mucha atencidn ha sido dada
recientemente a la extraccidn de Sc por compuestos organofosfo
rosos. Fosfato de monobutilo, de monohexilo y de ﬁonooctilo -
pueden separarlo del Y. Un método ha sido ideado para la sepa-
racidn del escandio de los productos de descomposicidu de los-
concentrados de wolframita (0.3 — 0.4% de Sc), escoria de las-
fundiciones de escandio (0.05 - 0.1% de Sc) y 6xido negro por-—
una mezela de dcidos alquil fosfdnicos con guerosina 6 alcohol
les industriales.

Los fosfatos de monoalquilo extraen el escandio solamente
de soluciones dcidas débiles (hasta 0.1I7); para los fosfatos -
de dialquilo la reduccidn en el factor de distribucidn con un-
incremento en la acidés de 0.1 - 2N es caracteristica. Con un-
incremento posterior en la acidés el factor de distribucidn se
eleva. h

la extraccidn de escandio por fosfinatos de dialquilo ha-
sido estudiado en relecidn con su estructura. Un incremento en
la longitud del radical en un grupo alcoxi no afecta las pro—-

piedades de extraccidn, pero un incremento en un grupo alquilo
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las reduce de algunz manera.

El fosfato de tributilo ha sido sugerido como un agente -
de extraccion para remover el escandio de los elementos de las
tierras raras, Al, Ca, Mg y Y.

En la composicidn del compuesto extrafdo fue establecida-—
como ScClB-TBP. Los resultados han sido confirmados por medio-
de isdtopos radiactivos y espectroscopia I. R. Finalmente, fue
establecido que el solvato ScClB-BTBP es extrafdo de un medio-

de HC1l y el Sc(NO3)3-3TBP de un medio de HNOB- El poder de ex-—
traccidén es reducido en el siguiente orden HClO47 HN03 7 HC1.

Han sido desarrollados proéedimientos para separar el es-
candio del Zr y Th, y también métodos para aislarlo de los pro
ductos de descomposicidn del mineral de tungsteno por extrac-—-—
cidén con fosfato de tributilo.

Muchos articulos han sido dedicados a un estudio de la ex
traccion del escandio por laspdicetonas. El acetilacetona y el
tenoiltrifluorvacetona extraen el escandio en la forma de un -
compuesto ScA3 donde HA son p —dicetonas. Un método ha sido de-
sarrollado para separar el escandio del lantano y del cerio —
por medio de una solucidn al 5% de tenoiltrifluorocacetona en -
benceno con un pH de 1.5. El escandio es extraido de los com——
puestos de uranio con este reactivo en solucidn de xileno.

En la presencia de dcido tartdrico para emnmascarar al uranio,-
el escandio es extraido a pH entre 5y 6 y entre 3 y 4. BL Sc—
es reextraldo con solucidn de HNO3 2 pH 1; en estas condicio——
nes el Th permanece en la fase organica; el V y el Ti son en—

mascarados con perdxido de hidrégeno.
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Comparacidn de la extraccidn separacidn de escandio del -
itrio y elementos de las tierras raras con el uso de acétilacg
tona, dibenzoilmetano y tenoiltrifluoroacetona indicaron que -
solamente el ultimo reactivo siempre que la extraccidn sea he-
cha de soluciones dcidas. Los compuestos de metales con diceto
nas son voladtiles, por lo tanto la determinacidn de escandio -
en cromatografia de gas en presencia de aluminio y berilio es-—
posible, basddo en su extraccion con tenoiltrifluorocacetona y-
transformacidn del comple jo obtenido en una forma gaseosa.

Un método de separacidn extractiva de los elementos de ——
las tierras raeras, Sc, Th y U por medio del 4cido n-butirico -
ha sido desarrollado.

El escandio puede ser separado de los elementos de las —-—
tierras raras, V, Al, Cd, Zn y otros elementos por extraccidn-—

con diantipirilmetano y los aniones SCN-, X y NO3 . Procedi-—-
mientos complejométricos han sido ideados para determinar el =
escandio directamente en los extractos.

Para separar el escandio de elementos asociados se han —
usado métodos cromatograficos. La separacidn de escandio e i--—
trio en Dowex - 1 x 8 anionita en la forma-Cl estid basada en -
la absorcidn selectiva de itrio de una solucidn de etanol abso
luto.

Para separar escandio de itrio y torio y también de Cu, -
Bi y U polvo de celulosa tratada con dxido tri-n-octilfosfina-—
ha sido recomendado. En la separacidn de escaﬁdio, torio y lan
ténidos pesados, tri-n-butilfosfato impregnado en politetra- -
fluoroetilen es usado como la fase estacionaria. Acidos minera

les a varias concentraciones son usados para la fase mévil.
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El mdtodo permite mezclas consistiendo de 1i- 99 mg Th, = = —=
5 - 100 ug S¢, y 1 - 5 mg de lantdnidos pesados que van a ser-
separados.

Un método sugerido para separacidn de escandio de Al, Ca,
¢d, ¢r, Co, Cu, Ga, In, Mg, Ni, Zn, Y y elementos de las tie——
rras raras estd basado en su obsorcidn por el catidn de Dowex
507x8 en la forma=Cl. En elucidn con una solucidn acidificada-
de sulfato de amonio, el escandio es eluido primero. El método
asegura la separacidén cuantitativa de 0.86 mg de Sc a partir -
de unas decenas de miligramos de un material extrafo. Si es ne
cesario separar el escandio de Hg, V¥V, WMo, Ti y Bi son introdu-
cidas sustancias enmascaradoras.

Para separar cantidades del orden de miligramos de escan-
dio a partir de 10 - 20 veces este peso de elementos de lag —-
tierras raras la solucidn a ser analizada es pesada en una nez
cla 9:1 de dcido acético y 3N HCl, a través de anionita Dowex-
1x8 en la forma-Cl y los elementos de las tierras raras son —
elufdos con una mezcla de dcido acético glacial y HCl. El es—
candio el cual permanece en la anionita es lavado con 1N HC1.

Para separar el escandio de materiales extrafios cuando es
determinado en rocas de siliéatos €s recomendado el paso conge
cutivo de la solucidn a través de una cationita ¥ de una anio-
nita. El método ha sido usado en el anilisis de basalto, diaba
sa, andesita y cuarzo. -

Un método ha sido descrito para separar Al, ¢cd, Mo, Nb, -
Sn, Ta, Ti, ¥ uo, basados en su obsorcidn en Dowex-507x8 en 1la
forma de H o dg ecilén diamina, con una subsecuente seleccidn-—
de los cationes por elucidn formando los complejos de fluoruro.

Muchos métodos han sido desarrollados para separar el escandio
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de las impurezas por distribucidn de cromatografia sobre pa—-—
pel.

Un método a sido propuesto para la determinacidn de escan
dio en minerales y cenizas de carbdn el cual estd basado en las
operaciones consecutivas de: precipitacidn del OH, extraccidn-—
con CHCl3 de los ferratos de cobre, ¥y la co-precipitacidn del-
complejo con alizarin sulfonato de sodio. Un procedimiento ana
1{tico similar ha sido usado para determinar escandio en aguas
de sulfato de fierro que contienen grandes cantidades de cobre
y de zinc. El meétodo permite que el escandio sea aislado cuan-—
do su contenido es de 623 - 790 mg/1.

La separacidn del escandio del Y, Ac, y los lantdnidos so
bre papel es posible por medio de butanol saturado con una so-—

lucidn de LiNo3 ™ ¥ HNO3 2HM. Las manchas del cromatograma ——

son reveladas por fluorescencia en luz ultravioleta después de
rociarlos con una solucidén de hidroxiquinolina.

Un método ha sido propuesto para la separacion de escan——
dio, elementos de las tierras raras, 2r, Th, y U por medio de-
cromatografia y electroforesis. ILas manchas son reveladas con-

una solucidn al 0.1% de naranja de xilenol en etanol.

Este estudio se complementa con los extractos que a conti
nuacidn se describen y que ponen al dia la quimica analftica -

del escandio.



~ 4B =

METODOS ANALITICOS EMPLEADOS

A continuacidn se dan los numeros que identifican a un
determinado método de andlisis y que se utilizan en las ta-

blas de extractos.
1 ACTIVACTON NEUTRONICA
2 AMPEROMETRI A
3 COMPLEJOMETRIA
4 CROMATOGRAFTA

5 ESPECTROFOTOMETRIA (Absorcion molecular:
I.R.; Visible; U.V.)

‘6 ESPECTROFOTOMETRIA (Absorcidn atdmica)
7 ESPECTROGRAFIA
8 EXTRACCION POR SOLVENTE
9 FLUORIMETRIA
10 FOTOMETRIA
11 FOTOYETRIA DE FLAMA
12 GRAVIMETRIA
13 INTERCAMBIO IONICO
14 POLARTMETRIA
15 POLAROGRAFIA
16 POTENCIOMETRTA
17 VOLUMETRIA

18 OTROS METODOS



MATERTALES 0 MUESTRAS

Acero

Agua

Agua de mar

Azua de rio
Aguas contaminadas
Aguas naturales
Aire

Aire contaminado
Aleaciones de uranio
Aluminio

Al - Ga, Sc

Al - 3¢

Al - silicdn
A1203 - 3102
Anbar

Arcillas

Arenas monacita
As, Sb, Sc
Arseniuro de Ga
Asbestos

Asfalto de playa

Bauxita
Berilio
Be y C

Bismuto

Café y the

Calcio

Ca - S¢c - Nd

Ca, La, Pb, Mg, 2Zn
Carbdn mineral
Carburo de boro
Casiterita
Catalizadores
Cenizas de carbdn
Cigarrillos
Cloruro de Sc
Cobre y cadmio
Cobre
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Col

Complejos
Compuestos de Sc
Cobre (aleaciones)
Cromo, W

Diferentes cationes (28)
Didxido de Zr

Esta’io
Estafo Q.P.
BEstudios

Fe (alta pureza)
Fe meteoritico
Fe "puro 1

Fe - Sc

Fe - Sc

Fe y Zn

Flor de trigo
Fluoruro de Ca

Grafito
Gd, Bi, Scs; Hg, Sc, Sn

Higado de res
Hojas de tabaco
Hf - Sc

Hf y Zr

Iones metdlicos

La y 2r
Ientano
Lantdnidos
Iantanidos, Y
Ie, Yy Sc

Margarina

Materiales bioldgicos
Wateriales metalurgicos
Materiales refractarios
Metales

- 50 -



Metales de transicidn
Weteoritos

Mezclas

Mezclas Sc - Ia

Yezclas V-Se, 2r-Sc, Hdf-Sc
Minerales

Minerales y rocas

Micro determinaciones
Molibdenita

Nd, Sc
Niquel

Otros metales

Oxido de calcio

Oxido de lutecio

Oxido de tierras raras

Papel bond

Particulas atmosféricas
Petrdleo crudo

Plomo

Plutonio

Polen

Quelatos

Rocas

Rocas geoldgicas '
Rocas y condrites
Rocas y minerales
Rocas y sedimentos
Rocas silicatos

Rocas y suelos con Fe

Sales de Sc .
Sales de Sc, Y, Ia
Sales de Y

Sangre

Sc

S¢c - Ga

S¢ - Hf

Sc - Ia

Sc, Pr, VMg

2+

-3



- T - Zr

-Y

-Y - Ia

-, &y

y otros elementos

Selenita

Silicio

Soluciones preparadas
Soluciones de Sc, Ce, B:, Ho, Yb
Suero sanguineo

gregey

Tabaco

Tantalio

Tejido animal y vegetal
Th

Th - Sec !
Th, Sc, Iantdnidos
Tierras raras

Pierras raras Q.P. v
Tierras raras, Th, U
Titanio

Ti, oxido de titanio
Torio

Vidrio
Vidrio silicato

Wolframita

Zr - Sc
Zirconio y U



Analytical Abstracts

Volumen 16

1969

Enero=-Junio

Material Analizado M T D S REACTIVOS

1 o] 7 8 10 i V4
Berilio 595 Acido Pirofosférico
Nd, Sc 2928
Minerales y Rocas 2392
Sc, Sales de Y 2920 Metil timol azul
Compuestos de Sc 2393
Estudio 2391 Metil timol azul
Estudio 596 Acetil acetona




Analytical Abstracts Volumen 17 1969 Julio-Diciembre
Material Analizado ) 5 ’M6 E Tg o 59 R uS K 17 REACTTIVO s
Soluciones Preparadas 1371 8-hidroxiquin olina
Soluciones Preparadas 3359
La, Y y Sc 771 Acido difénico
Oxidos de tierras rargs 87 Formazén |
Agua del mar 3878
Soluciones Preparadas 772 Polihidroxiflavones
Soluciones rreparudas 773 (% -resorcil aldehido acetil hidrazona
Soluciones Preparadas 3358 3,4',5,7-Tetrahidroxiflavone
Tierras raras 2637 Tétrahidrofurano y éxido de trioctil=
fosfina
Tierras raras, Th, UV| 3357 Arsenazo Il
- Sc 2676 Bis-(2 etil hexil) fosfato
As, Sb, Sc 774 Hexametilenditio carbomato




Analytical Abstracts Volumen 18 1970 Enero-Junio
M E T O D (@) S

Material Analizado 1 <] 5 8 10 12 13 18 R'EACT IV O S
Sc-Y 85 1-(2-piridilazo)-2-naftal
Sc-Y-La 86 C. 1. Mordant Blue 29
Mineral 87 Dibutilfosfato, Arsenazo Ill

oluciones Puras 752 E.D.T.A. de Ce y Na

oluciones Puras 825 C.I. Mordant Blue 3
Soluciones Puras 1445 Clorosulfotenol S.
Al - Sc . 1530 Fe(OH)3

Al 1531

Sc y otros elementos 1540 E.D.T.A.

Soluciones Preparadas 1541 Naranja de Xilenol, EDTA
Th 1556 Oxido de Trioctilfosfina
Soluciones Preparadas 2222

CaF2 2262

studio 2298 2-Tenoiltrifluoro acetona

i, Oxido de Ti 2331
Estudio 2963 T,3,4,5 pirazoles tetra sustituidos
Meteoritos 2977

Estudio 3024 Metiltimol azul

Grafito 3626

Zr y UVY 3825 Solucién de Amberlita [A-2
Tejido animal y vegetal| 3969
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Fe y Zn 3685

Sc- Al 1109

Tierraw raras 117 Cromo Azurol S

Lariano 121 lArsenazo M

Estu eli'a 1105 IC. 1. ACid Red 29

Sc~ Zr 11086 Glicine Cresol rojo

Rocas y Sedimentos 1108 Bromo Pirogalol rojo

Sangre 1484

I catiores &f 2122 IC.l. Mordant Blue 55

Sof. preparadtac 2123 Eriocromo Azurol G

Rocas Silicatos 4783

Bauxita 4772

Tierras Raras 1120 L1, 1-Trifluor-55 dimetil exano-2,

4-diona

Asbestos 279

Meteoritos 1321

Ambar 3168

Col 4098

Agua de Mar 4478

rafito 4807
Sol. Preparadas 352 4-(2-hi droxifeniliminometil)resor-
cinol ]

Bzt cdie 1107 ,7 dicloro-8-hidroxiquinolina

Estudie 2124 Morin fenazona

Tierras Raras 1 4187
1110 Lumogallion IREA
LLAR Oxicdo Je trioctilfostima
2125 Desivadee e i)
3743 Al gl s oo fadon
3763 Lumogallion y fenazona
3764 00'- dihi dro~ compuestos

Tierras Rgras o 118 e

Plutonio 138

Otros Metales

3767
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Naterlal AAG”Z_OdO 1 3 SAA . 7 T oa ]8 S]3 14 18 R EACT I V O S
Cr, W 17 Tributilfosfato
Metales transicién 27 Ac. D (-)-propilen- 1,2-diamintracé
tico
Oxido de Ca 70
No,especiﬂm 917 1, 10-fenantrolina tiocianato
Estudio 1018 [ 3, - (4-antipirinilazo) pentano-2-4
~diona ]
Estudio 1574 C.l. Mordant Violet 28
Estudio 1575 Cupferron
Rocas 1580 ’
Rocas y Condritas 1691
No especifica 2298 EDTA; Naranja de Xilenol
Tierras Raras 2360
Cassiterita 2393
Cobre 2923
Cu (Aleaciones) 2926 Naranja de Xilenol; Cupferron
Mol ibdenita 3021
Mat. Biolégico 3136
Fe meteoritico 3851
Aire contaminado 4412
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M ET O D O 3§
Material” Analizado 1 7 5 7 8 9 10 12 13 REACTIV O S
Estudio 100 Verde Bromo Cresol, Pirpura Bromo
Cresol y Azul Bromo Cresol
Sc-la 101 Ferrocianuro de potasio
Sol.” Preparadas 844 Hidroxiestilbeno
Sol. Preparadas 2466 Hidroxiestilbeno
No especifica [:] Ac. N-fenilbenxzoh idroxdmico
No_especifica 882
Wolframita 969 3acetil~T,5-bis-(3,5-6-Tricloro-2~
hidroxifenil) formazdn
Meteoritos 970
Rocas Silicatos 1769 4-(2-Tiazolilazo)-re sorcinol
Rocas 1844
Carburo de Boro 2451
Sol. Preparadas 2467 di-isoamil-metil fosfanato; Tributil
fosfato
Sc - HF 2468
Grafito 2493
Minerales SHicafos 2498 Arzenazo 111; Ac. butirico; Ac. sulfo
salicilico
Vidrio 2608
Mat. Metallrgicos 3222
No_especifica 3224 | Metoxietanol; Tetrahidrofurano
No_especifica 3298 Hidréxido de tetraetil amonio
Petréleo crudo 3504
Estudio 978
| Flor de Trigo 4396
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Volumen 22

1972

Enero-Junio

E T [0] D (@]
Material Analizado T .| 5 B TO 12 13 17 R EACTI V O S
Soluciones Preparadas 15
Fe-Sc 67 Arsenato de sodio
No especifica 666 Antipirina o amidopirina
Tierras raras 867 Ac.[4,5-dihidroxibenceno-1,3, di-
sulfénico]) Sal disédica
Soluciones Preparadas 668
Al-Sc 669
Meteoritos 814 |
Meteoritos 1600
Th-Sc 1444 Tiocianato de sodio
Al-Silicén 1492 -
Hf-Sc 1530
Solugiones 2163 Alquil aminas
Mi cro determinacidn 2162 Arsenato de sodio
Lantanidos 2173
No especifica 3043 1, 5-diantipirin il- 3- cianoformazdn
Mat. Metalirgico
Cigarrillos 3308
Soluciones Preparadas 3905 00"-dihidroxiazo- compuestos
“Polen 4188

Aire

4549
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Material Analizado . 5 M £5 T Q7 (9) 17 18 REACTIV OS
No especifica 136 Ac. Fe-N-fenilbenzohidroxidmico; EDTA.
Y-Sc 141 Ac. cloroacético
Siliclo 183
Arcillas 188
Rocas 1336
No especifica 1337 Ac. 2-fenilcinconinico
Diéxido de Zr 1387
Rocas y Minerales T4T1T
Café y Té 1952
No especifica 2272
Metales 2286 Diantipirinil metano
Bauxita 2350 Diantipirinil metano
No especifica 2359 Sal disédica del Ac. rodizanico
Aguas Naturales 2861
No especifica 3005 2-Tenoiltrifluoruro acetona
Tierras Raras 3055 Isobutiril pivaloil metano
Asbestos 3195
No especifica 3689 Resarson [ 5~ cloro-3-(2. 4- dihidroxifenilazo)
ac.-2-hidroxibencenarsénico ]
Fe (alta pureza) 3882
Al, Ga, Sc 4544 C.I. Mordant Blue 31




Analytical Abstracts Volumen 24 1973 Enero-Junio

Material Analizado ™7 £ 1415 5170 [ 12 [ 13 ] 18 REACTIVOS

Soluciones Preparadas 59 C.l. Mordant Red 5.

quel 152 [ Arsenazo M [3-(2 arzonofenilazo)-
6~ (3-sulfofenilazo) dcido cromatré-
pico]

Y-Sc 705

Rocas 827

Sc- CGa 1434

Wolframita ' 1490 Azofosfon [ 2~ (2, 4-dihidroxifenila-
zo)-dcido benceno fosférico)

Arenas Monazita 1491

Selenita 2074

Sol. Preparadas 2116 Acido Bencilico

Grafito 2131

Rocas y Minerales 2698

Rocas 2740

Papel Bond 2871

Sol. Preparadas 3336 Tiocianato de sodio; Tributil fosfato

Minerales y Rocas 3394
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Volumen 25

1973

Julio-Diciembre

Material Analizado

13

REACTI V CS

Torio

102

Minerales

669

Sol. Preparadas

740

Diantipiriniimetano y SPADNS 3~ (4-sulfo-

fenilazo) dcido cromatrdpico’]

Minerales y Rocas

883

ScCl3

1494

Th, Sc, Lantdnidos

1504

3.5 dibutil, 1 metil 4 propilpirazol

Suvero Sanguineo

1711

Sol. Preparadas

2188

Sc-Y

2187

EDTA

Minerales

3000

Acero

3087

Sol. Preparadas

3581
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Material Analizado T " 5M Eé 07 BO S9 2 16 REACTIVOS

Sol. Preparadas 14 2-hidroxi-1-naftal dehido 2 piridil -
hidrazona

Sc=-Th- Zr 66 Heptil NN N'N"' tetraetil fésforo -
diamidato

Carbén Minenal 169 Rodamina B.

Polen 284

Tierras Raras 774

Sol. Preparadas 776 C.l. Mordant Blue 29; 4,4'diantipi
rinil metano

Oxidos de Tierras rara 777

Minerales y Rocas 1551

Cdy Cu 1465

Hf y Zr 1467

Quelatos 1992

Particulas Atmosf. 2379

Aire Contaminado 2381

Estafio 2604

Catalizadores 2611

Zr - Sc 3104

Minerales y Rocas 3268
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Volumen 27 1974 Julio-Diciembre
Sangre 217
Aire contaminado 1063
Soluciones preparadas 1215 dcido 4-hidroxinaftalen-T-sulf3nico
Sc-Y 1261 azul metil Xilenol
Soluciones preparadas 1870
Agua de Rio 1716
Hojas de Tabaco 1484
Ca 1844 2-hidroxi-2"- (2~hidroxi- I-naffila-
" or z0)-5-metilazo benceno
Sc, Pr, Mg 24 EDTA
Rocas ~ 2594
Margarina 2878
Estudio 3056
Ca - Sc- Nd 3140 Hexafluoroacetilacetona
Fe - Sc_(Sol.) 3159
Sol. de Sc, Ce, Eu,
holmio, Iterbio 3160
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Mineral Analizado ) 3 3M E4 . 50 D9 Y ]:S3 5 B RECE A€ Tt Vi@ S
Mat. Refractario 4A4
Fe "puro" 1B155
Rocas Geolégicas 3B151
Be y C 3152
Ox. Lutecio 6B102
Higado de Res 3D8
Higado de Res 6F1
Aguas Contaminadas| 3H15
Sol. Preparadas 5B15 Cobre 1l-EDTA-4~ (2-Tiazolilazo);
Resorcinol
Complejos 6B93 Metiltimol azul; Difenil guanidina
Estudio 1B65 N-cinnamoilfenil hidroxilamina
Sales de Sc 6B92 EDTA
Tierras Raras 5B76
Estudio 5A9 Trihidroxifluoronas
Sol. Preparadas - 3B55 5-hidroxicromona
Estudio 3B13 Acidos minerales conc.
Lanténidos 6B103
Titanio 6B94 | Fosforil celulosa
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Malerial Amlsed |—r—3—2=r-% 4M 5E Té T T = 13 13 [ 7] 18] REACTIVOS:
Aire contaminado 1H3
4H8
Aluminio 5884
Sangre Humana 5Dé
Arseniuro de Ga 5B91
Rocas 18204
Rocas y Suelos con
Fe* 4G4
Tabaco 6D4
lones Metdlicos 4B10 EDTA
Sc-Y 5899 Ac. N-fenilcinnamohidroxé--
mico
Ca, La, Pb, Mg, Zn 3Bb6
Vidrio Silicato 48234 EDTA
Sol. Preparadas 2818 6,6,7,7 88, heptafluoruro 22-
dimetil octano 3.5 diona
Mezclas V=8¢, ZrS¢
Hf-Sc 3B69
Sol. Preparadas 3B67 5-etikimino~2-(2-piridilazoy-
p-cresol
Sol. Preparadas Bromuro de etiltri-dodecilamo
4883 nio A A e Je »ilen :,T
Sol. Preparadas &B&T Glioxal bis=(Z-hidroxianil)
Aleaciones de U 28102
Sc-Zr 3B68 1, 10-fenantrolina
Sc-Zr 5BT0T 4-benzoil-3-metil-Henil pira-
zolin=s; heptil tetraetil fésforo
diamidato
Sol. Preparadas 1847 Bases de Schiff aromdticas
Sol.” Preparadas 5B100
Tierras Raras Q. P, 2884
Mezclas 18172
Sales de Sc, Y, [a 1874
Al203 - Si02 TB2TT
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_ 43 D S

Material Analizado 1 7 3E 70 2 BO ) 3 18 REACTIV O S

Particulas Atmosf, 2H5

Mat. Biolégico 4D5

Estafio Q. P. 58124

Agua 2H16

Mezclas Sc-La 6B82

Th-Sc 1B70 Diantipirinilmetanos

Minerales y Rocas 6BT13

Gd, Bi, Sc; Hg,

Sc, Sn 1811 Diantipirinilmetanos

Estudio 6B84 Dibutil fosfato; Dioctilfosfato.

Soluciones Preparadas 3 Ac. 2 Tenil cin coninico

Minerales y Rocas 1Bé2 2. 4~ dihidroxibenzaldehido semi-~
carbazona ¥

Lantanidos, Y 4B54 5-7-Dicloro-B-hidroxiquinolina

Mezcla de Elementos 182

Lantdnidos 3873




Analytical Abstracts Volumen 31 1976 Julio-Diciembre
Material Analizado 1 2 2E 05 2 3 2 3 R EACTI VY OS

Aire Contaminado 5H4
Asfalto de Playa 1C44
Bismuto 48142
Cenizas de Carbén 6B8
Plomo 4B124
Tantalio 68140

2B84
la y Zr 2B139
Micvo ikulacns 2B86 Med il xifenol azul
E<budio Y e el
Rocas 4B79 Sulfonitrazo R.
Zr - Sc 4B128 Collidine; Ac. salicilico
Lantdnidos, Y 2p83 Ac. salicilico; Ac. 2-fenil cin coninico
Estudio 6B14 Comp. Piridil azometina
Estudio 4B73 Monoazo derivados del Ac. cromotrépico
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EXTRACTOS POR VOLUMEN
ANALYTICAL ABSTRACTS

METODO 2. ( AMTPEROMETRIA)

21.- 101

Titulacidn amperométrica de escandio ¥ lantano con‘ferrg
cianuro de potasio.

Zh. analit. Khim., 1970, 25 (1), 64-67 (en ruso).

Se ha establecido que dependiende de la acidez del medio

(en pH de 1 a 6), el escandie forma con K Fe(CN)6 el com

2
plejo Sc4%e(CN)é]3 o ScHFe(CN)6, donde M es el cation —-

del electrolito soportante (Ii¥, K+, Nat ¢ NHZ 3

El lantano forma solamente complejos del tipo LaMFe(CN)6
¥ su grado de reaccidn depende de la naturaleza ¥y concen
tracidén del catidn electrolito soportante. Una solucién-

de LiNO,, KNNO,, 6 NH,NO, es usada como electrolito sopor

3 3t 4773

tante en la titulacidn de la cantidad de escandio y lan-—
tano y el H—NaNO3 es usado en la titulacidn del escandio
solo (a pH 2.5 ~ 3.5). Para 0.12 a 0.42 mg de Sc en — ——
NaNO3 el errer fue <X 0.03 mg. Bl lantane & calcio no in

terfieren en 40 veces en exceso.

28.- 1B65
Investigacion de la formacidn de un complejo de escandio

con N—cianomoilfenilhidroxilamina{ﬁ-fenil dcido cinamohi
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drexémice] por medio de titulacién amperométrica.

Analyt. Lett., 1974, % (2), 125-132 (en aleman).

28.~ 6B92

7itulacidn amperométrica de escandio, itrie y algunas —-
tierras raras con EDTA en medio de dcido acético anhidro.
Zn. Thim,, 19GD, 1974, (7), Abstr. No. 7G76 (en ruso).
Las sales de Y, Sc, La, Sm, G4 y Pr pueden ger tituladas
amperométricamente en medie de acido acético anhidro con
teniendo de 5 a 10% de acetate de sodio anhidro; La solu
cidn tituladora es de EDTA en &cido acético casi satura-
da con acetato de sodio. Si la corriente correspondiente
a la oxidacidn de EDTA es usada para indicar el punto de
equivalencia, un sdlo electrodo indicador giratorio de -
carburo de tantalio a 1.0 ¥ (éontra S.c.e.) es empleado;
alternativamente, 2 electrodos giratorios de platino a -
0.8 V pueden usarse. Los metales pueden ser determinados

sin error sistematico.

29.- 3B66

Anelisis de mezclas conteniendo escandie por titulacidn-
complejomeétrica con indicacidn del-punto final por ampe-
rometria.

Zh. analit. Khim., 1974, 29 (7), 1424-1426 (en ruso).

29.- 4B10

Titulacion amperométrica de iones metdlices con EDTA con
uso de un electrodo-6xido indicader.

HMikrochim. Acta, 1975, I (2-3), 171-185 (en aleman).
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29.- 5B99 _

Uso de N-fenil acido cinamohidroxamice per titulacidn —--—
amperométrica de escandio e itrie.

Zh. analit. Khim., 1974, 29 (10), 1924-1928 (en ruso).
Una solucidn acuosa de 0.04 M de este reactivo (I) fue -
usada en la titulacidn amperométrica dg 0.013 a 1.25 mg
de Sc y/6 0.012 a 1.17 mg de Y en 15 ml de solucidn. La-
corriente de oxidacidén de I fue medida con electrodo de-
grafito a 1.2 V contra. el electrodo normal de hidrdgeno—
y solucién bufer de acété%é amoniacal de pH 5 a 7 (para-
Sc) 6 6.5 a 8 (para Y) fue usada como electrolitc scpor-—
tante. Mo hubo interferencia de los siguientes elementos
(en las cantidades con respecto al Sc ¢ Y mostradas en -
los parentesis). CrIII (100); Be (10); AL (3); y La, In,
N4 6 U (1). El error relativo fue<# 15%

31.- 2B84

Uso del acido N-p-tolilcinamohidroxamico para determina-
cidén amperométrica de escandio S itrio.

zh. enalit. Khim., 1975, 30 (10), 1947-1950 (en ruso).
El reactivo nombrado (I) forma complejos 3:1 escasamente
solubles en ScnI a pH 4.5 - 7.0 y con YIII a pH 6.5-T7.5
El etanol mM a 10mM-I fue usado como titulador para la -

III

determinacion de 4.5 M a 1.8/uM—Sc , con un electrodo

indicador de grafito operado a 0.65 V contra s.c.e. (sa-
turated calomel electrode); la corriente de oxidacidn de
I fue medida. A pH 5, arriba de 10 veces en exceso de La

IIT

Nd 6 Pr y a 4 veces molar de Y no hubo interferencia.
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31.- 2B139

Titulacién amperométrica de etilenedieminatetra-acetato-
mezclas conteniendo iones de 2r, Sc, y La en aparatos —
con un electrodo de tantzlio giratorio.

Zh., Khim., 19Gd, 1975, (14), Abstr. No. 14G140.

METODO 3. (COMPLEJOMETRIA)

18.- 85

l-(2-piridilazo )-2-naftol como un posible indicador vara
la determinacidn complejométrica (quelato) de sSc y Y.
Mierochem. J., 1968, 13 (3), 392-395.

Para la determinacidn de Sc en la mezcla binaria, la sol
cién problema es ajustada a DH 4.5 y titulada con una so
lucion 2mM-EDTA con l—(2-piridilazo)-2-naftol como indi-
cador. Fl ajuste de una segunda alicuota a pH 6.3 causa-
que el Sc sea hidrolizado y precipitado y permite que el
Y sea titulado similarmente. Concentraciones tan bajas -
como 0.25 mM de Sc 6 Y pueden ser determinadas, pero el-
Cu, PFe, tierras raras y algunos otros metales interfie——

ren.

18.- 1540

Determinacidn complejométrica de escandio en presencia —
de otros elementes.

Colln Czech. chem. Commun., 1968, 33 (11), 3892-3894.

El escandio (0.5 a 10 mg de 30203) puede ser titulado con
0.05 M-EDTA en solucidn bufer de formisto de pH 2.8 a 5
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(de preferencia pH 3.7) con naranja de xilenol como indi

cador, pero muchos elementos interfieren. Al, Ga, Ti, Sn

cr

Sb, i, Yo, Be, 2r, U y Cr, pueden ser enmascarados por -
adicidn de 1 a 3 ml de solucidn de Acido tartirico al —-

10%. El vanadato, CrO 42“ ¥y Pes
por reduccidn con Acido ascérbico a pH de 1 - 2 antes de

la titulacidn; el VIv producido puede ser enmascarado —-—

+
pueden ser enmascarados—

con &cido tartdrico. El cobre puede ser enmascarado con-
tiourea 6 hidroxilamina., Bl efecto del lantano puede ser
minimizado por titulacidén a pH 3.0-3.2 y el Cu y Pb por-
titulacidn a pH 2.8. El perdxido de hidrdgeno pucde ser-
uszdo para enmascarar Ti, #, Mo, y U. Bl escandio puede-
ser separado de muchos elementos interferentes por co——-
precipitacidn del oxalato con lantane (5 al0mg) 6 - —
Ca(ﬂ03)2 (20 & 50 mg). Si se reguiere otra precipita- -
cidn, el precipitado es disuelto en HNO3 ¥ la solucidén -
es evaporada a sequedad, se agregan 0.2 g de &cido tarté
rico, se hace la solucidn amoniacal y el tartrato de es—
candio basico es coagulade por ebullicidén. El escandio -
puede ser separado de las tierras raras por precipita- -

2—-

- & It ) o I L T We <
cion, con pviridina o S.0 0 por extraccion en presen—

-1 2.3
cia de 3CN .

20.- 917

Extraccidn del 1,10-fenantrolina tiocianato complejo de-
escendio.

Vest. mosk, gos, Univ., Ser. XKhim., 1970, (1), 70-73.

De una solucidn de pH 4.2 a 4.5 en presencia de SCN_ y -
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1,10-fenantrolina (I), el escandio puede ser extraido en

CHCIB—dicloroetano como un complejo Se-SCN -1 (1:2:2).

24.~ 3336

Extraccidén de metales como complejos de tiocianato. III.
Chemia analit., 1972, 17 (5-6), 1209-1217 (en aleman).
El procedimiento descrito en la parte I (4nalyt. abstr.,
1970, 19 2041) fue usado para determinar el rendimiento-
de extraccidn de los complejos de Ni, Snrv, Th, Sc, Be,-
Ba, Nd, Sm y Er, en algunos solventes organicos de acuer
do al pH. E1 terbutil foéfato fue encontrado como el me-—
Jor extractante. El berilio contenido fue determinado —
por titulacidn con solucidn de sulfosalicilato de sodio-—
¥y los otros elementos por titulacidn con EDTA. (ver la -

rarte II, Analyt. Abstr., 1371, 20 2302).

25.- 2187

Determinacidn complejometrica de escandio e itrio.

Zh. analit. Khim., 1972, 27 (6), 1090~1094 (en ruso).

El método envuelve titulacidn amperométrica de escandio-—
e itrio con EDTA, con uso de un electrodo-indicador gira
torio de alambre de tantalio y un electrodo saturado de-
calomel. Para determinaciones de elementos individuales,
el escandio es titulado (en un electrolito soportante de
HNO3 (pH 1.8) a *1.2 Vv, y el itrio (en un electrolito -
soportante de solucidn bufer de acetato (PH 4.5 a 5.0) a
+1.1 V. La menor concentracidn titulable fue 0.1pmg de -
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escandio 6 1 ug de itrio por mililitro. Pero controlando
el pH a niveles apropiados, el escandio y el itrio en —-
una sola solucidén pueden ser titulados sucesivamente; ==
andlisis de mezclas de itrio con torio & magnesio fueron
III’ Bi, zr, In, TlIII, ca, sbIII i,
oxalatos y fluoruros interfieren con la titulacidn de Sc

v ce*, wi, co, Bi, mIT

posibles también. Fe
¥ Zr con itrio.

Vol. 27.- 1215
Derivados heterociclicos (azo-tintes) del dcido 4-hidro-
xinaftalen-l-slfdénico, como indicadores metalocrdmicos.
Colln Czech. chem. Commun., 1974, 39 (2), 396-415.
Lapreparacidn del 3-(2-piridilazo)- , 3—(2-benzotiazoli-
lazo )= y 3-(2-quinolilazo)- derivados (I, II, III respec
tivamente) de estos dcidos son descritos.
Los tintes formados son soluciones acuosas, dimetilformg
mida, metanol y etanol, soluciones diluidas en agua y ca
si insolubles en l-4dioxan y cicloexano. EL cambio de co
lor en la presencia de una variedad de cationes sobre el
PH de 2 a 3.5 es dado, junto con la sensibilidad de una-
geleccidn de estas reacciones. La dependencia de la dis—
tribucidn espectral de los colorantes en pH es también -

descrita.

vol. 28.- 6B33
Complejos de Sc, Y, y La con metiltimol azul y difenil-—-—
guenidina.
zh. analit, Khim., 1973, 28 (10), 1943-1946 (en ruso)
Tales complejos son extraidos con butanol o alcohol iso-
but{lico de un medio de pH 6.5 a 3.5 (bufer acetato) y —

muestran absorcidn méxima entre 520 y 600 nm; el coeficien
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Determinacidn complejométrica de 6xido de escandio en vi
drio silicato con naranja de xilenol, EDTA.

7Zh. Khim., 196D, (15), Abstr. No. 15G264 (en ruso).

30.- 1B70

Bxtraccidn y determinacidn de torio y escandioc en medio-—
nitrico con derivados diantipirinilmetano.

Zav. Lab. 1975, 41 (6), 655-657 (en ruso).

METODO 4 (CROMATOGRAFTA)

19.- 1120

Cromatografia de gas de las tierras raras quelatos de pi
valoiltrifluoroacetona [l,l,l—trifluoro—s,s dimetilhexa~
no-2,4-diong] .

Bull. chem. Soc. Japan, 1969, 42 (5), 1278-1281.

El andlisis elemental y el espectro I.R. de estos quela-
tos indicaron que los compuestos son anhidros. Ios quela
tos son 1:3 metal a ligante y sus curvas de anzalisis ter
mogravimétrico muestran casi 100% de volatilidad. Los —-—
gas—-cromatogranas fueron obtenidos para los quelatos de-
Sc con uso de una columna de acero inoxidable (75 cm x -
3 mm) empacada con 5% de Dow Corning high-vacuum silicone
grease on chromosorb W (80 ml por min), Ia temperatura -
aproximada de 170° a 270o a 12° por min., y deteccidn de
conductividad térmica. Los resultados muestran que los -

tiemnos de retencidn y la temperatura de volatilizacidn-—
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de los quelatos disminuye con la disminucidn en el radio

ionico del metal central.

23.~ 141

Sevaracidn de escandio de itrio y lantano por medio de -
soluciones de acido cloroacético y acido sulfirico.
Colln Czech. chem. Commun., 1971, 36 (11) 3752-3764 (en-
aleman).

De unz solucidn en HNO, diluido conteniendo también Y+3

¥y La+3, el escandio fuz separado por medio de una colum-
na de Dowex 50W-X4 (50 a 100 mellas; forma H') por elu—-
cidn con M-Ac.cloroacético - NH3 acuoso (pH de 2.0 a 2.2)
0o con O.2H—H2304. El Sc203 obtenido por.tratamiento del-

elufdo tuvo una pureza de 99,99%.

23.= 2272

Separacidn de trazas de cationes por cromatografia en co
lumna en celulosa natural impregnada con Jdxido de trioc-
tilfosfina.

J. radioenalyt. chem., 1972, 10 (1), 121-124 (en francés)

23.- 3005

Cromatografia gas-liquido de algunos complejos de 2-teno
iltrifluoroacetona.

J. Chromat, 1972, 66 (1), 121-128 (en francés).

23.- 3055
Cromatografia de gas de quelatos de tierras raras con —-—
igsobutirilpivaloilmetano.

4nalytica chim. Acta, 1372, 59 (1), 147-151.
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28.- 5B76
Extraccion cromatogréfica de escandio en tierras raras,-
uranio y zirconio.
J. Chromat., 1974, 36 (2), 262-265.
La silicagel (100 a 200 mallﬁs)(lZO g) fue mezclada con-
150 mililitros de solucidn al 20% de Amberilita LA-Z(SOi_)
en xileno. La mezcla fue evaporads a sequedad y 8 g de -
la gel fue hecha lechade con el solvente, 0.025 M—H2304
fue M en (NH4)ZSO4 ¥ pueste en una columna (20 cm x 1 cm)
Una solucidn de la muestra en el mismo solvente (20 nl)-
fue aplicada y las tierras raras trivaientes fueron remo
vidas por lavados de la columna con 30 ml del mismo sol-

vente; el Sc3+ fue eluido con % 50 ml del solvente, y el

ZrO2+ y U022+ fueron eluidos con M—HClO4. La razdn de —-
flujo fue 1 ml por min. y la concentracidn de los catio-
nes fue determinada por titulacidn con EDTA. De este mo+

do cantidades del orden de mg de 503+ fueron separados -

de mds de 10 mg de Eu3+, Er3+, La3+, Y3+, U022+ 3 zr02+.

Todos estos cationes fueron recuperzdos en un 100%.

METODO 5. (ESPECTROFOTOMRTRIA: Absorcidn Molecular:
visible, I.R., U.V.)

16.- 2391

Determinacién de escandio por formacidn de complejo con-
metiltimel azul.

Zh. analit. Khim., 1967, 22 (8), 1183-1185.

El metiltimol azul forma un complejo 1:1 con Sc; la ma——

xima absorcidn para el complejo es a 570 nm, y el coefi
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g0 de escandio (='mM) se agregan 2 ml de mM-metiltimol -

azul, y la mezcla dilufda a 25 ml con solucidén bufer de-—
PH 2, y se mide la extincidn; la ley de Beer se obedece—
para 0.09 a 1.26 g de Sc por mol. Los fosfatos y fluoru
i 3

ros interfieren, grandes cantidades de Fe i pueden ger -

f
) debe ser enmascara

reducidas cen dcido ascérbico, y Al
do con dcido sulfosalicilico. Una mezcla de 0.1 M de aci
do tartdrico y 0.1 ¥ de dcido citrico ( 1 ml de cada uno )

Seé usa para enmascarar Th, Zr, y Hf.

17.- 87
Bstudio espectrofotométrico de la interaccidn de iones -
de escandio con 3 ciano-1,5-bis—(2 hidroxi-5-sulfofenol)
formazan.
Zh. analit. Khim., 1967, 22 (10), 1469-1474 (en ruso).
Con este reactivo también llamado formazan I el escandio
forma un complejo azul 1:1 anidnico; EL coeficiente de -
extincidn molar del complejo (a pH 5.2) es 13000 a 590 -
nm (de absorcidén maxima). Para determinar escandio en ——
6xidos de tierras raras, disuelva 0.5 g de muestra (con~
teniendo 0.2 - 0.5% de Sc) en HCl, evapore la solucidn a
sequedad incipiente, y disuelva el residuo en 100 ml de-
agua. Neutralice una alicuota de esta solucidn (10 a 50
#g de Sc) a color naranja con naranja de metilo y 2 ml =+
de 2mM-reactivo y 10 ml de solucidn bufer de acetato —-—
(pH 3.8) y disuelva o diluya a 25 ml con agua. Despuds—
de 10 min. mida la extincidén a 590 nm, luego un blanco-
al mismo pH. El error absoluto es * 0.04%.
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17.- 3358

Determinacidn espectrofotométrica de escandio con 3,415,
T-tetrahidroxiflavona [Kaempferol].

snalytical chim. Acta, 1968, 42 (2), 343-346.

ELl kaempferol forma con el escandio a pH 3 en medio eta-
nélico al 50% un guelato amarillo 1:1, el cual puede ser
usado para la determinacidn espectrofotometrica, a 415 -
nm, de 0.4 a 1.8 ppm de Sc. Hay serias interferencias de
vV, m™, wo, re'll, vi, zr, Be, a1, Wi, Co, ¥, P043—, e
5042—, oxalatos, tartratos y citratos, pero el itrio y -

las tierras raras pueden ser toleradas en cantidades va-—

rias veces mayores gue el Sc, y el Br—, NOB-’ ci y ClO4
no interfieren en igual cantidad.

18.- 86

Determinacidén espectrofotométrica; microdeterminacidn de
escandio, itrio y lantano. Uso de azurol cromo § [C.I.—
Mordant Blue 29] como un reactivo cromatico.

Mikrochim, Acta, 1968, (5), 893-302.

A una solucidn conteniendo escandio (0.45 a 12.5 ppm), -
el itrio (0.45 a 10.0 ppm) 6 lantano (0.46 a 8.4 ppm) ——
agregue unas 4 veces en exceso la cantidad de mM Chrome-—
Azurol 5 y ajuste el pH a 5.0 (para el escandio) 6 6 (pa
ra el itrio 6 el lantano). Mida el coeficiente de extin-
cidn a 500 nm (para itrio) 6 520 nm (para escandio 6 lan
tano) y obtenga la cantidad de Sc, Ia 6 Y de una grafica
calibrada. No hay interferencia de otros 24 cationes y -

muchos aniones.

18.- 87
Determinacion espectrofotométrica por extraccidn por sol

vente. Determinacidn de escandio y torio con arsenazo ITI
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después de la extraccidn con dibutil fosfato.

Yagy. Xém. Foly., 1368, 74 (9), 438-440 (en hdagaro).

18.- 825

Comportamiento cromogénico de eriocromo cianina RC [C.I.
Mordant Blue 3] en la determinagidn espectrofotometrica-
de escandio, itrio 6 lantano.

J. Indien chem. Soc., 1968, 45 (9), 817-820.

29— 11T

Determinacion espectrofotométrica de escandio con Chrome
Azurol S y zefiramina.

Japan Analyst, 1368, 17 (12), 1486-1491 (en javones).
Zefiramina (I) incrementa la sensibilidad de la determina
cidn espectrofotométrica de escandio con Chrome Azurol S
(I1). La grifica de calibracidén a 625 nm es rectilinea Pa
ra <8 Mg de Sc por 25 ml en presencia de 0.2N-HCL (0.5ml)
y solucion IT al 0.30% (0.30 ml) y solucidn al 7% de hexa
mina (1 ml) y solucién (I) al 0.5% (2 ml) a pH 5.5. EL Fe
¥ Cu son enmascarados con acido ascdérbico y 1,10-fenantro
lina; Al, Ga, In, Poi— vy F interfieren. Pero el lanta——
no (< 50 g por 25 ml) y el itrio (< 20Mg) pueden ser de
terminados similarmente a 510 nm a pH 6.5 y 6.7 respecti-—
vamente (sol. II, 1.0 y 0.5 ml; y sol. I, 1.2 ¥ 1.0 ml ——

resvectivamente.

19.-~ 1105
Estudio espectrofotométrico de los quelatos de Chromotrore
2 R [C.I. Acid Red 23] con escandio y con itrio.
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Microchem. J., 1963, 14 (2), 190-198.

El quelato metal-colorido 1:1 fue estudiado. Para escandio
el pH optimo para la formacidn del quelato fue 4.5; para-—
el itrio el pH dptimo fue 6.2. Bajo estas condiciones, la
absorcidn méxima fue 560 nm para ambos quelatos y a 530 -

nm para el colorante solo.

19.- 1106

Rojo glicinacresol como reactivo para la determinacidn de
escandio y zirconio.

Zh. enalit. Khim., 1969, 24 (2), 255-257 (en ruso).

Con este reactivo, el escandio y el zirconio (en medio a-
cetato de pH 5.0 y 4.5 respectivamente ) forman un comple-
jo colorido adecuado para determinaciones espectrofotomé—
tricas. Ia absorcidn maxima de los complejos es respecti-
vamente a 490 y 520 nm, el correspondiente coeficiente de
extincion molar es 21,000 y 15,000. EL minimo determina——
ble para Sc es=~0.95 M g-ion por litro. Interfieren Hf, In
Ga, T1, Fe, Cu, Al, V, oxzslatos y citratos.

19.- 121
Determinacidn espectrofotométrica. Arsenazo M.
Za. analit. Khim., 1969, 24 (1), 31-38 (en ruso)

Reacciones de lantano con trece 3,6,bisazo-derivados del—

~ dcido cromotrdpico, los cuales contienen un grupo arzono—

¥y un grupo hidroxi adyacente a un grupo azo.
El reactivo mas sensible fue el arsenazo M. [3-{2—arsono—
fenilazo )-6~(3-sulfofenilazo) dcido cromotropico .

Se describe la preparacidn de este reactivo.
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19.- 1108 '
El escandio contenido en rocas igneas y algunos sedimen-—
tos oceanicos.
Bull. chem. Soc. Japan, 1369, 42 (6), 1561-1569.
La muestra se descompone con HClO4 - HF, el residuo evapo
rado es disuelto en HC1l dil. y el escandio es separado de
otros elementos por sucesivos intercambios catidnicos y -

anidnicos cromatogrificamente en (NH4)2SO4 en medio acida.

El escandio e¢s entonces co-precivitado con Fe(OH)z, Yy es—
separado del fierro por intercambio anidnico en medio HC1
Finalmente el escandio es' determinado espectrofotométrica
mente a2 610 nm con bromo pirogalol rojo (el complejo for-

mado es 1l:1). El material fue rocas de origen japonés.

13.- 2122

Determinacidn esvectrofotonétrica de Sc con Cromal blue G.
Bull. chem. Soc. Japan, 1969, 42 (7), 2051-2054.

El complejo 1:1 formado por el Sc y elChromzl blue & (C.I.
Yordant Blue 55) muestra maxima absorcidn a 590 nm en so-
lucion bufer de acetato de pH 6.0. El coeficiente de extin
cidn molar 3.14 x lO4 y se obedece la ley de Beer para ——
més de 1.2 ppm de Sc. Altas concentraciones de aniones co
munes se toleran. De 28 cationes examinados, C&f céf Bgf—

1+ 3 +3
Fe, Cr, Y y algunas de la tierras raras interfieren.

19.- 4783

Aplicacidn analitica y estudio esvectrofotométrico del —-—
complejo escandio-indoferron {5 "—[bis(carboximetil) amino
metil] -2,6-dibromo-3 '"-metil indofenoi} . El comvlejo con
escandio se forma 1:2. Materisl rocas silicatos.

Telanta, 1369, 16 (12), 1527-1533.
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20.~- 1018

Azonol A [3—(4—antipirinilazo) pentano—2-4—dionaJ.

Un nuevo reactivo metalocrdmico. Determinacidn espectrofo-
tométrica de cobalto § escandio.

inalytica chim. Acta, 1970, 49 (2), 231-240.

20.- 1574

Determinacidn espectrofotométrica de escandio con eriochro
me brilliant violet B [C.I. Mordant Violet 28] .

Analytica chim. Acta, 1970, 49 (3), 597-602.

21.- 100

Estudio espectrofotométrico de las reacciones de escandio-
con verde bromocresol, purpura bromocresol y azul bromocre
sol.

Zh. analit. Khim. 1970, 25 (1), 68-71 (en ruso).

Ha sido encontrado que el verde bromocresol (I) forma con-
el escandic (pH 4.0 - 4.6) un complejo con una absorcidn -
méxima a 520 nm y un coeficiente de extincidn molar de - -
6000. ELl purpura bromocresol (IT1) forma un complejo con el
escandio (pH 4.0 - 4.2); la absorcidn méxima es a2 470 nm y
es coeficiente de extincidn molar es 8150. El complejo de-—
escandio con azul bromocresol (III), es también formado a-
PH 4.0 - 4.2 ; la absorcidn maxima es a 480 nm y el coefi-
ciente de extincidn molar es 14000. La ebsorcidn mdxima de
ITT y IT es a 590 y 440 nm respectivamente, y I +tiene ——
dos absorciones mdximas, a 450 nm y 620 nm. La ley de — -
Beer se cumple con 1 a 33)43 de escandio por ml para el -

complejo I; 1 a 35/4g de escandio por ml para el complejo-
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II; ¥ 0.5 a 28/Lg de escandio por ml para el complejo III
La razdén molar de escandio a ligando en los tres comple—-—

jos es 1:1.

21.- 1769

Determinacidén espectrofotométrica sensible de escandio ——
(en rocas silicatos) con 4-(2-tiazolilazo )-resorcinol.
Analytica chim. Acta, 1970, 52 (1), 146-149.

Este reactivo (I) forma con el escandio un complejo te- -
niendo una absorcidn mdxima a 540 nm (coeficiente de ex#%-—
tincidn molar de 50600); el complejo es sensible para de-—
terminaciones de escandio, a pH 8.1, en el limite 0.12 a-
1.6 ppm. Muchos iones interfieren, y el procedimiento de-
sarrollado envuelve separacidn de escandio por intercam--
bio idnico. Para andligis de tres rocas, el limite exacto
fue de 2.0% a 8.4% (basado en el método del arsenazo.—
Analytical Abstr. 1968, 15, 1937).

22.~ 3043

Determinacidn espectrofotométrica de escandio con 1,5-di-~-
eantipirinil-3-cianoformazan.

Microchem. J., 1971, 16 (2), 253-258.

A la muestra conteniendo escandio (0.05 a O.5ﬂ_m&1) agre—
gue M-examina ( 1 ml) y 0.1 M~=KCN (1 ml). Ajuste el pE a-
4.5 * 0.3 con 0.5 M-HC10,. Agregue 0.2 mM-etandélico 1,5-
diantipirinil-3—cianoformazan (5 ml) y diluya la solucidn
a 25 ml con H20. Después de 10 min. mida el coeficiente -
de extincidn a 552 nm, después corra un reactivo en blan-

co. Serias interferencias son causadas por Al, Bi, FeIII,

Th, zr, H#f, Y, U, La, V, CI;II, EDTA, oxalato, citrato, -
=2 -3 -
tartrato, SO4 > P04 y P.
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23.- 1337

Extraccidn y determinacidn de escandio como un complejo -
con dcido 2-fenil einconinico [cincofané] ¥ rhodamina B -
[c.T. Basic violet 10].

Ukr. khim. zh., 1971, 37 (12), 1277-1279 (en ruso).

23.- 2359
Microdeterminacidén volumétrica de itrio 6 escandio: Sal -
disédica del dcido rodizonico come agente acomplejante: -
Indicador écido N-fenilantranilico.
ficrochem. J., 1972, 17 (1), 68-71.

24.- 705

Determinacidn espectrofotométrica de pequefias cantidades-—
de itrio y escandio en presencia uno del otro.

Zh. analit. Khim., 1971, 26 (8), 1505-1510 (en ruso).

Para determinar itrio en presencia de 10 veces en exceso-
molar de escandio, a la solucidn testigo se agregan 2 ml-
de 0.1% de arsenazo I [3—(2-arsonofenilazo)—6-(3-sulfofe—
nilazo) dcido cromotrépico) en solucidn y Nail, PO, (para -
enmascarar el escandio), también 1 ml de solucidn a1 0.5%
de gelatin si la concentracidn de escandio es mayor a BO#g
iones por litro (para prevenir 1la precipitacidn del ScPO4)
ajuste el pH a 3.35 * 0.1 diluya con agua a 50 ml, y mida
la extincidn a 645 nm contra una solucidn bufer (pH 3.35)
conteniendo 2 ml de solucidn de arsenazo M por 50 ml.
Algunas tierras raras, Bi, Zr, Hf, y Th interfieren. Los-
metales alcalinos y alcalino térreos, también FeII, Cu, -

Zn, Pb, Mn, y Co, los cuales forman complejo con el arsena
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z0 M en medio menos dcido, no interfieren con la determi-

nacidn de itrio 6 de escandio, el cual es determinado a -

PH 2.70 y 670 nm.

25.- 740

Determinacidn espectrofotométrica de escandio como comple
jo con diantipirinilmetano y SPADNS [ 3-(4-sulfofenilazo )-
dcido cromatrépicd].

Zh. analit. Xhim., 1972, 27 (2), 261-265 (en ruso).

El método estd basado en la medida de la extincidn a 580
nm del complejo formado entre escandio ¥y los reactivos —-—
sedalados en el titulo. En una solucidn bufer de pH 7.6 a
8; se sigue la ley de Beer sobre-el limite de 0.1 a 3pg -
de escandio por ml. Algunas tierras raras, Zn, Cu, TiIv,-
Ni v EDTA interfieren; muchas especies idnicas comunes no

interfieren.

26.= 776

Formacidn del complejo escandio con Chrome Azurol S [C.I.
Mordent Blue 29)] y 4,4 diantipirinilmetano.

Zn. analit. Khim., 1373, 28 (4), 661-665.

28.~ 549

Propiedades analiticas de algunas trihidroxifluoronas y -
sus complejos metdlicos.

Zh., Knim., 19GD, 1974, (4), Abstr. 4Gl7 (en ruso ).

29.- 3B67

Estudio espectrofotométrico de complejos de escandio con-
ciertos azocompuestos heterociclicos.

Zh., Khim., 19GD, 1974 (11), Abst No. 11G76 (en ruso)

Se presenta un estudio de la formacidn de complejos entre-

el escandio y 5-eti1am1no—2-(2—piridilazo) p-cresol.
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31.- 2886 '
Sulfonftaleina colorida IV.- Metil xilenol azul como un -
indicador metalocrdémico para micro titulaciones quelatomé
tricas de tierras raras.
Chemiske Zvesti, 1975, 29 (5), 599-605.
Resultados de titulaciones espectrofotomdtricas ¥y visua—
les con 0.01 M-EDTA mostraron que el La, Sm, y Er pueden-—
ser titulados exactamente a pH 5.2 - 6.5, 5.05.5 y 4.5 a
5.5 respectivamente, en cualquier solucidn bufer de aceta
to 6 hexamina. El cerio puede ser titulado (preferible vi
sualmente) a pH=5.2 en medio acetato y el escandio a pH
=~2.5 en cualquier dilucic';n de HNO3 6 solucidn bufer de -
formiato. El1 indicador fue también adecuado para la serie
de determinaciones de escandie a pH=2.1l y La (6 sm 6 Er)
a PH~~5.3 en una mezcla binaria. En todas las instancias-—
hubo un brusco cambio de color de azul a amarillo en el —

punto final.

31.- 6B14

Compuestos de piridilazometina como reactivos analiticos.
Colln Czech. chem. Commun., 1976, 41 (5), 1506-1515.
Reacciones de £ -(2-piridilimino )=O—cresol (1), 2—-(2-piri-
dilmetileneamino) fenol (IT) y<~(2-piridilimino )—2-pico-
lina (III) con varios metales forman complejos coloridos—~
6 fluorescentes. El escandio (0.4 a 2.5ug ml-l) puede --
ser determinado selectivamente como complejo con (II) a -
un pH 6.1 ( en bufer de acetato) en etanol 20% acuoso por
espectrofotometrias a 416 nm. El 1imite de deteccidn es -
0.08,u.g ml-l de escandio; los metales alcalinos y alcali-
no térreos no interfieren, pero el Be, Al, y Th pueden —-

Ser enmascarados con iones fluoruro.
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31.- 4B79

Bxtraccidn-espectrofotométrica, determinacidn de trazas -
de escandio en rocas.

Zh. analit. Khim., 1976, 31 (2), 292-297 (en ruso).

El escandio forma complejo 1:1 con sulfonitrazo R[j3-hi——

droxi~5-nitro-3-sulfofenilazo) naftaleno-2,7~-acido disul-
fénico| en KC1-HCl en medio bufer de pH 2; el complejo —-

puede ser extraido en butanol de solucidén acuosa (de pH 2)
conteniendo 1% de difenilguanidina, el extracto exhibe —-—

méxima absorcidn a 540 nm (€ = 20,000). La ley de Beer es

seguida para 0.04 a 0.8ug ml-1 de escandio. No hay inter
ferencia de los siguientes elementos en la razdn molar -

mostrada (metal-Sc): &l, 15000; lantdnidos, 400; Ca, Nb 6

Ga, 100 a 200; y Th, V, Ti, 8 Sn, 10 a 50. Para determi-——

nar escandio en rocas, los elementos que lo acompafian son

removidos por evaporacidn con HF-HNO , extrafdos con H20,

precipitados con NH3 acuoso y extraccidn con solucidén de—

cupferron en CH013. Bl método fue usado para determinacidn
de 3.8 -~ 64 ppm de ascandio en seis rocas diferentes.

El coeficiente de variacién fue < 20% (10 - 20 resultados)

y el limite menor de determinacidén fue 1 ppm de escandio.

(1 g de nuestra).
METODO 6 (ESPECTROFOTOMETRTIA; Absorcidn Atémica)

17.- 1371

Determinacidn de trazas de escandio por espectroscopia de
absorcidn atdémica.

Talanta, 1968, 15 (5), 421-424.

Condiciones dptimas han sido establecidas para la determi‘

nacidn de escandio con un espectrofotometro Techtron ~-
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AA4 y una flama de NQO—acetileno. Una flama ligeramente -
rica en combustible es recomendada para asegurar la mejor
sensibilidad. Un catodo-hueco, una lampara corriente de -
10 2 12 mA y un ancho de ranura de 50 a 75 4m son recomen
dados. Diferentes solventes orgénicos fueron examinados -
como medio de extraccidn de escandio; los mejores resulta
dos obtenidos fueron con butanol conteniendo 2.5% de 8-hi
droxiquinolina a pH 1 - 4.

Bajo estas condiciones, 0.06 ppm de escandio da 1% de ab-
sorcidn. Para una solucidn conteniendo 4 ppm de escandio,
no hay interferencia de 160 ppm de U, Pe, Ni, Co, Cu, IMn,

Zn, Mo, Pb, Cr, Na, Ca & Mg.

LT ="3359

Determinacidn de escandio por absorcidn atdmica.

Talanta, 1968, 15 (8), 781-787.

Las mejores condiciones para la determinacion de escandio

fueron determinadas y los efectos de c1” ’ 8042- ’ N03- ¥y

F-, solventes organicos y otros metales fueron investiga-
dos. Los fluoruros interfieren seriamente y deben estar au

sentes; 2500 - 15000 ppm de 304

rencia, pero 100 ppm bajan la sensibilidad; ¢l & N03_ -

= producen poca interfe—

tienen s6lo un efecto menor. Metanol o etanol mejoran la-—
sensibilidad, pero la acetona la reduce (750%). La sensi-
bilidad (concentracidn de escandio produciendo 1% de ab-——
sorcidn) es 0.8 ppm a 391.18 nm, y 1 ppm a 390.75 & 402.37
nm, con uso de una flamg de Nzo-acetileno y una lampara y

catodo hueco.
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17.- 3878

Determinacidn de escandio en agua del mar por espectrofo-
tometria de absorcidn atdmica.

Talanta, 1968, 15 (8), 867-870.

Bl escandio es coprecipitado con Fe(OH)3 api 8 -9y el-
precipitado es disuelto en HC1l concentrado, esta solucidn
es pasada a través de una columa de De-icidite FF-IP -——
(forma C1™ ) en donde el escandio es elufdo en HC1l concen-
trado y extraido con una solucidn de butanol de 8-hidroxi
guinolina para su determinacidn a 391.35 nm; la respuesta
es rectilinea con mas de 5)53 de escandio por ml de buta-

nol. La recuperacidén es de 99 a 100%.

26.~ 2611

Determinacidn por absorcidn atdmica de escandio en catali
zadores usados en sintesis de amonio.

Zh. analit. Khim., 1972, 27 (10), 1952-1955 (en ruso).
Disuelva 2.5 g de catalizador pulverizado (conteniendo de
1 a 3% de escandio) en HCl—HNO3 (3:1), agregue 75 ml de -

etanol, diluya a 100 ml con H.O y mida la absorcidén a --

2
391 nm (flama de N20-acetileno).

NETODO 7 ( ESPECTROGRAFIA)

13.- 4772.

Determinacion espectrogriafica de escandio en bauxita y —--
sus productos de refinacidn.

Zav. Lab., 1369, 35 (12), 1466 (en ruso).

La muestra (10 a 15 mg) conteniendo 0.006 a 0.1% de 30203
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es mezclada con dos veces su peso de bufer [_ca.rbén-SrCO3
(1:1) conteniendo 0.6% de La203] . Esto permite la deter-
minacidn de escandio a ser sacado de una variedad de pro-
ductos con la misma muestra. La mezcla es puesta en la ca
vidad de un electrodo de carbdn, y el espectro es excita-
do en un arco de corriente dirfecta de 20 amp. Las lineas-—
adecuadas para el escandio (3353.73, 3368.95 y 4245.83 3)
son comparadas con lineas de La (3337.49, 3380.91, - - —-
4246.58 & 4263.58 ).

20.=- 70
Determinacidn de trazas de escandio en 6xido de calcio.

Spectrosc. Lett., 1969, 2 (12), 377-382 (en alemén).

20.- 2393
indlisis espectrografico cuantitativo de casiterita.
Zh., ¥him., 196D, 1970, (11) abstr. No. 116132 (en ruso).

23.- 1387
Andlisis espectrogréfico cuantitativo de didxido de zir-

. conio estabilizado con d6xidos de Ca, Y, O Sc.

Zh., Khim., 19GD, 1971, (18) Abstr. No. 18G147 (en ruso).

30.- 6B13

dumento en exactitud del andlisis espectrogréfico por en-—
friamiento de electrodos con un sistema de zire. En rocas
y nminerales.

Zh. analit. Khim., 1975, 30 (7), 1280-1284 (en ruso).
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METODO 8 (EXTRACCION POR SOLVENTE)

16.~ 596

Bxtraccidn de escandio por acetil acetonz. Las condicio——
nes para la extraccidi de escandio (11 a 66 g-ion por 1i
tro) por 0.1% a 0.6 de acetil acetona en decano, ciclo—-—
hexano, benceno, clorcbenceno, pentanol, alcohol isoamili
co 6 butilacetato fueron estudiados experimentalmente y -
mateméticamente. ElL benceno y el pentanol fueron encontra

dos como los mejores solventes.

17.- 2676

Extraccidn de plomo y escandio por bis—(2-etilhexil) fos-
fato.

Zh., Khim., 13GD, 1369, (4), Abstr. No. 4G27 (en ruso).

18.- 2296

Bxtraccidn nor solvente del complejo de escandio-2-tenoil
trifluoroacetona.

Zh. analit. Khim., 1363, 23 (9), 1321-1326 (en ruso).

Se presenta un estudio sobre los efectos del pH, la con-—-—
centracidn del 2-tenoiltrifluoroacetona, la naturaleza ——

del extractante (benceno, CCL, & CHC13) y el tiempo de ——

4

contacto entre las fases de la extraccidn.

18.- 2963

Extraccidn de iones metdalicos por pirazoles 1,3,4,5-tetra
¥ 3,4,5-trisustituidos.

Dokl. skad. Nauk SSSR, 1969, 184 (1), 98-99 (en ruso)



Vol.

Vol.

Vol.

_95-

18.- 3825

Extraccion de escandio en medio 52804 = sulfato de amonio

con aminas de alto peso molecular.

Japan #nalyst. 1968, 17 (10), 1187-1192 ( en japonés ).
El escandio (<10 mg), Th y Zr son extraidos cuantitativa
mente con una solucidn al 10% de amberlita LaA-2 en xileno
(20 m1) en un medio O.1M—H2304 (20 m1) conteniendo 0.01 I
II, Cu, Ga, Hg, MhII, Ri, Y, ¥y lca =

III, In y VIV son-

(NH4)ZSO4; Al, ¢d, Co

tierras raras no son extraidas, Yy el Fe

re—extraidas con M—H2504 ¥y después separadas del Zr y Uv¥

Los dltimos dos elementos son reextraidos con 5M-HC1 y SO

lucidn al 10% de Na2003 respectivamente.

19.- 1110
Co-extraccidn de complejos de ciertos elementos con 0o '~
dihidroxiazo—compuestos.

Dokl. Akad. Nuuk SSSR, 1969, 186 (6), 1323-1324 (en ruso).

19.- 1111

Efecto sinergético en extraccidn por solvente en el siste
ma escandio-f - dicetona-dxido de trioctilfosfina.

Bull. Inst. chem. Res. Kyoto Univ., 1968, 46 (6), 269-274.
El efecto del gruvo terminal de ocho 2 -dicetonzs su ex——
traccidn de quelztos de escandio Y la estabilidad de los-
aductos formados entre los quelatos y el dxido de trioc——
tilfosfina fue estudiado. Para la serie de grupo terminal

CH3, c6H5 y CF3 las constantes de estabilidad aumnentan en
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este orden. El efecto estérico del grupo terminal fue pe-

quevo,

19.~ 2125

Bxtraccidn de tiocianato de escandio por derivados de pi-
ridina.

Izv. Akad, Nauk SSSR, Ser. khim., 1969, (7), 1427-1432 -

(en ruso).

19.- 3743

Anlicaciones analiticas de alquilfosfatos. VI. Examen de-—
las propiedades de extraccidn de dibutil y otros dialquil
fosfatos dcidos.

Magy. kem. Foly., 1969, 75 (4), 166-172 (en hungaro).

19.- 3763

Ia interaccidn de escandio con 2,2',4'-trihidroxiazo-com—-
puestos.

Zh. analit. Khim., 1969, 24 (5), 676=-681 (en ruso)

21.- 858

Grado de extraccidn, re-extraccidn y separacidn de algu——
nos iores metalicos como sus complejces de dcido N—fenil——
benzohidroxdmico.

J. radioanalyt. Chem., 1970, 6 (1), 11-25 (en alemdn).
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Extraccidn de escandio de soluciones de sulfatos con ex——
tractantes organofosforosos neutros.

Zh., Khim., 19GD, 1971, (2), Abstr. No. 2G27 (en ruso).

21.- 2438

Extraccion, con dcido butirico, de escandio para su deter
minacidn (en minerales silicatos).

Zn. anslit. Ehim., 1970, 25 (5), 889-893 (en ruso)

Se demuestra que esa extraccidn en deido butirico (en pre
sencia de dcido sulfosalicilico) puede ser usads para la-—
separacidn de escandio de Fe, Al, Ti, Zr, Be, ¥Nb, Ta, Yo,
¥, Ca y Mn. Ademds, el escandio puede ser separado del —-—
itrio y de las tierras raras por extraccidon en una solu——
cion de deido butirico ean alcohol isobutil en medio acuo-—
so de pH=4, Métodos fotométricos envolviendo el uso de -
arsenazo III estdn descritos para determinsciones de es——
candio y de tierras raras en Mg en una muestra de 1 g de—

minerales silicatos.

22.- 669

Separacidn extraciiva de escandio de zluminio.

Chemia analit., 1971, 16 (2), 393-402 ( en polonés).

De los siete derivados de dc. o-arsanilico sintetizado, -
N-(2-hidroxi-l-naftilmetiliden-o-dc. arsanilico (I) y 2-(
2-hidroxi-l-naftilazo) dc. bencenoarsdnico (II) puede ser
usado para formar un complejo extraible con Sc y asi sepa

rar el Sc del Al.
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22.- 2163
Extraccidn de escandio con alquilaminas en solucidn de —-
acido sulfurico.

zh. prikl. Khim., Leningr., 1371, (6), 44, 1213-1216.

25.~ 1504

Separacion de torio (IV) y escandio y lantdnidos por ex-—-
traccidn en medio &cido nitrico con 1,3,4,5, pirazoles te
trasustituidos.

Radio Khimia, 1972, 14, (2), 241-245 (en rmusa).

El torio en una solucidn M-HNO3 y 10 m-LiNo3 es extraido—
con una solucidn 0.1 M de 3-5=dibutil-l-metil-4-propil pi

razol en benceno.

29.- 3B€8

Bxtraccidn de silicatos de escandio y zirconio conm 1,10 fe
nantrolina.

Vest. mosk. gos. Univ., Ser. Khim., 1975, 16, (1), 70-73.

29.- 5Bl01

Extraccidn por solvente de escandio ¥ zirconio con 4-ben-
20il-3-metil-1—-fenilpirazolin-5- una en presencia de hep-
til tetraetilfosforodiamidato.

Zh. analit. Khim., 1374, 29 (10), 1918-1923.

30.- 1B11

Uso del sis”:ma de extraccidn en sistema de tres fases —
usando diantipirinilmetanos en quimica enalitica.

Zh., Khim., 19GD, 1974, (21), Abstr. No. 21G44 (en ruso).
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30.- 6B84

Extraccidn de escandio con dibutilfosfato en benceno y —-
bis-(2-etilhexil) y dioctilfosfato en medio perclorato &-—
nitrico.

Colln Czech. chem. Commun., 1975, 40 (11), 3436-3442.

31.- 4B128

Extraccidn por solveate de complejos termarios de zirco—-—
nio 8 escandio con dcide salicilico y colidina.

zh. analit. Khim., 1976, 31 (1), 44-48 (en ruso).

El ZrIv (0.043 a 0.174 mi) puede ser extréido como un Zr-—
dcido salicilico colidina. Bajo condiciones similares pe-
ro a pH 3.8 - 5.2, el Sc (0.13 - 3.6 m!M) puede ser extra—
ido como Sc-dcido salicilico colidina complejo (1:3:1 a —
PH 4; 1:2:1 a pH 5). El zirconio puede ser separado del -
escandio, itrio y lantano llevando a cabo la extraccidn a
PH 2. ApH 1.4 - 1.5, el zirconio es extrzido con==30% de
rendimiento y puede ser separado de cantidades iguales de
Hf, 10 veces la cantidad de Th y 100 veces la cantidad de
Sc y La.

METODO 9 ( PLUORIMETRTA)

17.- 772

Reacciones de iones de elementos multivalentes con reacti
vos organicos.— VII interaccidn de escandio con polihidro
xiflavones.

Zh. analit. Khim., 1967, 22 (12), 1812-1817 (en ruso).
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El escandio forma dos complejos fluorescentes con querce=
tin a pH 5 - 6.5; dos complejos (uno fluorescente) con mo
rin a pH 1.2 = 4; y un complejo no fluorescente con rutin
a pH 6. La absorcidn méxima es a 435 y 470 nm para el conm
plejo de quercetin, 418 y 450 nm para el complejo de mo——
rin y 430 a 440 nm para el complejo de rutin. EL limite -
determinable es 5 - 30/LM-SC- Las estructuras y mecanis—--—

mos de formacidn de todos los complejos son discutidos.

L= 173

Fluorescencia de algunos complejos metalicos de ﬁ-resor——
cil aldehido acetilhidrazona.— Determinacidn de'escandio.
Coll Czech. chem. Commun., 1968, 33 (4), 1078-1030 (en a-
lemdn).

Las constantes de disociacidén acida para el reactivo (I)
en 40% de etanol fue medida potenciometricamente y espec—
trofotometricamente. Solo FeIII, UIv y TiIv reaccionan --
cromogénicamente con I, pero Zn, Al, Sc y Ga todos forman
compuestos exhibiendo fluorescencia azul (extincidn a - -
365 nm). Solamente el complejo de escandio fluoresce apre
ciablemente con exitacidén a 406 nm, sin embargo, estos ——
complejos pueden ser usados para la determinacidn de es—-
candio (1 - 18/Lg) en medio de solucion bufer de acetato-
(pH 6.0). Cromo, Ni, Co, ¥ FeIII interfieren por disminu-
cidn de la irtensidad de fluorescencia y el Zn y Al por -
incremento; El !n, Cd, Be y Mg no afectan. La constante -

de estabilidad del complejo 1l:1 ha sido medida.
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19.- 352

La fluorescencia de los complejos de Al, Ga, 2Zn, Sc, Be,-
con 2-(2,4-dihidroxibencilidenamino) fenol [4-(2-nidroxi-
feniliminometil) resorcinol] ha sido estudiada. ‘
Coll. Czch. chem. Commun., 1969, 34 (3), 796-812 (en ale-~

man).

19.- 1107

Determinacidn fluoriméirica de escandio con 5,7-dicloro-8
-hidroxiquinolina.

J. chem. Soc. Japan, pure 'Chem. Sect., 1969, 30 (5), 483~
486 (en japonés).

Soluciones en CHCl3 de complejos de escandio con 8-hidro-

xiquinolina y 5,7-dicloro-, 5,7-dibromo-,5,7-diyodo- y —
2 metil-8-hidroxiquinolina exhiben fluorescencia miaxime 2
510, 526, 520, 515 y 505 nm, respectivamente. Parz deter—
minaciones de escandio, 5,T7—-dicloro—8-hidroxiquinolina (I)
déa los resultados més reproducibles a 526 nm, cugndo la -
muestra en solucidn contiene<<1ng de escandio (20 ml) ——
es tratada con 0.2% de la solucidn I (0.25 ml) y 20% de —

solucidn de NH4CI, el pH es ajustado a 9.5 y 1a mezcla se
agita con CHCl3 (25 ml) por 3 min. No hay interferencia -

de Cu (£ 2 veces en exceso), Mg (£ 10 veces), Cd, Ba, C%I

Ni, SbIII, In, AsIII 6 algunos lantdnidos é de Be, FeIII, '

TlIII, Eu, G4, TiIII 6 Zr (< 20 veces). El escandio se -

separa de sus interferencias Al, Y, Ca y Iu por extraccidn

con tenoiltrifluoro acetona.
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19.- 2124
Extraccidén fotométrica y extraccidn fluorimétrica; determi
naciones de escandio como un complejo de morin fenazona.
Zh. analit. Khim., 1969, 24 (3), 358-361 (en ruso).
En presencia de aniones de acidos fuertes (preferentemente
010;), el escandio forma un complejo extraible con morin -
fenazona. Para la extracéidn en CHC13,-e1 PH optimo de la-
fase acuosa es de 3.3 a 3.4. El coeficiente de extincidén -
molar del complejo es<31000 a 425 nm. Basado en esto, los
métodos para determinaciones abajo de O.l}Ag de Sc/ml.. por
fotometria y abajo de 0.0l/Lg por ml fluorimétricamente —-—
son descritos. Al, Ga, In, Ti, Th, Zr y Iu interfieren, pe
ro 100 veces en exceso de tierras raras y metales del sub-

grupo del Ce no interfieren.

21.- 844

Nuevo acomplejante fluorescente en la serie del estilbeno.
Dokl, Akad. Nauk SSSR 1970, 194 (3), 602-605 (en ruso).

La fuorescencia de pH 4 a 12 del acomplejante hidroxiestil
beno {3,5—bis—[ﬁN—bis(carboximetil) aminometil] estilbeno-
4-4'-diol (I) preparado por condensacidn de 4-4'diolestil-
beno con dcido iminodiacético y formaldehidé} es apagada -

g o?*, mi?*, m3*, s

siempre completamente por Cu” ', Fe3+, c
Hg2+ ¥ parcislmente por m2* § Pb2+. (I) puede ser usado -
como un indicador luminiscente en la titulacidn comple jomg
trica de muchos cationes. Algunos metales, por ejemplo Al,
Sc, Ga y In qi:: dan fdcilmente sales hidrolizables realzan
la fluorescencia, (I) puede ser usado por lo tanto para la

determinacidn fluorimétrica de Sc3+.
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Vol. 21.- 2466

vol.
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Hidroxiestilbeno acomplejante como un reactive fluorescen-
te para escandio.
z2h. analit. Khim. 1970, 25 (5), 894-898 (en ruso).

24.- 59

Determinacidn fluorimétrica de Al, Ga, Sc, In con Supercro
mo Garnet Y [C.I. Mordant Red 5].

Bull. Chem. Soc. Japan, 13972, 45 (5), 1395-1399.

Para determinar escandio (5 a 40/Ag) puede usarse Supercro
mo Garnet Y (I) solucidén al 0.01%, 0.8 ml y solucidn de a-
cetato de amonio al 20% (2ml), & un pH de 5.5 se diluye a-
25 ml calentando a 50° por 10 min. y enfriado, con fluori-

metria a 575 nm.

24.- 827

Determinacidén por fluorescencia rayos X de As, Sb, Ni, Rb,
Se¢, V, Zn en rocas.

Prof. Pap. V.S. geol. Surv., 1972, No. 800B, Bl47-B1l50.
Pulverice la roca (0.5 g en un frasco pequefio en un molino
mezclador por 10 min. mezcle el polvo con celulosa cromato
grafica (0.5g) con mucho cuidado cuantitativamente en un -
mortero, regrese la mezcla al frasco pequefio y revuelva es
%o por 5 min. Comprimg la mezcla hasta hacerla una bolita-—
a 30,000 lb/inz. Con un instrumento equipado con una placa
o pantalla de cromo 6 tungsteno (para Sb y 2n, 0 para los-—
otros elementos respectivamente) y un cristal de LiF, irra

die la muestra por 200 seg; mida la intensidad de pico de-—
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rayos X y la intensidad baja, y reste la intensidad baja -
de la intensidad de pico. Refiera la intengidad neta‘para—
cada elemento para todas las muestras y un estandar (integ
national standard rock samples) para graficas de calibra——
cién apropiada; La calibracidén es efectuada por: -i) uso -
de estandar analizados por fuera para Ni, Sc, V, ¥ 2Zn; - -
ii) uso de estandar preparados por fuera para As, Sb y Zn-
y =iii) uso de Sr como estandar interno para Rb. Los limi-
tes de deteccidn son para As, Sb, Ni, Rb, S¢, V y 2zn 10, -
70, 3, 10, 4, 10, y 7 ppm respectivamente.

24.- 3394

Determinacidn de tierras raras, itrio y escandio abundan-—--—
tes en rocas y minerales por intercambio idnico-rayos X.
Procedimiento fluorescencia.

Analyt. Chem., 1972, 44 (13), 2137-2143.

26.- 14

Hidrazonas heterociclicas de o-hidroxialdehidos como reac-—
tivos analiticos.

Scripta, 1972, 2 (6).

Han sido desarrollados procedimientos para la determinacidn

b J

fluorimétrica de escandioc en 70% de etanol mds bufer de a-
cetato a pH 3.9-4.5 con la 2,hidroxi-l-naftaldehido 2-piri

dilhidrazona.

260- 777
Determinacidn fluorimétrica en dxidos de tierras raras.

zav. Lab., 1973, 39 (6), 658-660.
Procedimiento:- La muestra (0.1 a 1 g) es disuelta en HCl-"
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conc., la solucidn es diluida con agua a 25 o 50 ml, y ——
una alfcuota (10 ml) se neutraliza con NH3 acuoso (1:1) -
con rojo congo, entonces trate con 10 ml de una solucidn~
bufer de acetato de pH 2.22, 0.5 ml de solucidn de Scido-—
ascérbico al 5%, 15 ml de acetona, 10 ml de solucidn de -
hidrazo III (0.5 mg por ml) en acetona ajustada a un pg -~
2.5 y suficiente acetona (ajuste a pH 2.5) hasta 50 ml. -

Se mide la fluorescencia después de 10 min.

Vol. 28.- 3B55 S
Bstudios sobre derivados dg cromona como un reactivo ana-
litico. XI Reaccidn fluorescente de escandio con 5-hidroxi
cromona y sus derivados.
Japan Analyst. 1973, 22 (11), 1474-1480 (en japonés).
El mejor derivado fue 2-etil 5 hidroxi-3-metilcromona.
Procedimiento para la determinacidn de escandio.
A la solucidn muestra se le agrega 5 ml de 0,01 M-metanéli
co, reactivo; 2.5 ml de metanol ¥y 5 ml de 0.25 M-H3BO3~ -
NaOH solucidn bufer de pH 11.5 a 12.0. La solucidn se dilu
ye a 25 ml y se reposa por 30 min. Entonces el complejo de
escandio es extraido con 10 ml de benceno. El extracto se-
saca con Na2304, Yy su fluorescencia es medida con excita——
cidn a 405 nm, un filtro secundario permite el paso de ra-
diacion de longitud de onda mayor que 430 nm es usado. Una
solucidn acuosa de fluorescencia de sodio (l/Lg por ml) se
usa como referencia estandar. EL complejo es estable por -
30 min, y la grafica calibrada es rectilinea para mas de -

4/lg de escandio.

Vol. 29.- 1B47
Complejos metalicos de bases de Schiff aromaticas.
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IT Fluorescencia de complejos de berilio y escandio y sus
usos en fluorimetria.
Analytica chim. Acta, 1974, 73 (2), 245-254.
Las propiedades fluorescentes del complejo de escandio con
el 2-hidroxibenzaldehido semicarbazona y 7 de sus deriva--
dos son reportados. El mejor reactivo para escandio fue --—
-resorcilaldehido semicarbazona. Para la determinacidn de
2 a 400 ng ml“l de escandio, los valores éptimos para pH,-
longitud de onda de excitacidn y emisidn (en nm) fue 6.0,-

360 y 425 para el escandio.

30.- 6883

Inminiscencia de un complejo compuesto entre el escandio y
el acido 2-fenilcinconinico y su aplicacidn anslitica.

Zh. analit%. ¥him., 1975, 30 (7), 1321-1324 (en ruso).

%l escandio forma un complejo 1:3 con el &cido nombrado —-—
(I) en solucidn bufer de hexamina-3Cl de pH 5.7. EL comple
jo es insoluble en agua, pero su suspensidn acuosa muestra
maxima absorcion a 256 y 330 nm y mdxima fluorescencia a -
512 nm (exitado por una limpara de mercurio). La intensi--—
dad de la fluorescencia es rectilinea relacionando a la =--
concentracion para cantidades mayores de 45/Lg de Sc en 5

ml de solucidn en presencia de n¥~-I.

30.- 1B62

Determinacidn fluorimetrica de escandio en minerales con -
2,4-dihidroxi’. :nzaldehido semicarbazona.

Bunscki Xagaku [Japan Analyst] y 1975, 24 (5), 321-324 (en
jeponés).
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Vol. 30.- 4B54
Inminiscencia de escandio como complejo con 5,7-dicloro-8
~hidroxiquinolina y iones de hexadeciltrimetil amonio.

Ukr. Khim. zh., 1975, 41 (10), 1098-1101 (en ruso).

vol. 31.- 2B83
Uso analitico de complejos de escandio con gcido salicili
co ¢ dcido 2-fenilcinconfnico y Rhodamina B.[C.I. Basic -
violet 10].
Zh. analit. Khim., 1975, 30 (9), 1716-1713 (en ruso).

L1 forma comple——

Se muesira que con este reactivo, el Sc
jos ternarios de asociaciénjiénica que pueden ser extrai-
dos con benceno en un medio bufer de acetato de pH 4.0 ——
Los complejos exhiben maxima absorcioén a 552 nm (con aci-
do salicilico) y 556 nm (con &cido 2 fenilcinconinico); -
maxima fluorescencia a 580 nm para cualquier complejo. Un
exceso de 500 veces molar de dcido salicilico o un exceso
de 50 veces de 2-fenilcinconfnico y un exceso de 10 veces
de Rhodamina B, relativa al escandio son necesarios.

La fluorescencia es excitada por radiacidn filtrads de ——
una lampara de mercurio. Las tierras raras no interfieren
El método ha sido para determinaciones abajo de 0.04% de-
Sc en mezclas conteniendo Y, La, Ce, Pr, N4, Sm, Eu, ¢d,-
Tb, Dy, Ho, Er, Tm. Yb y Iu en concentraciones de 0.1 & -

42%; el coeficiente de variacion fue < 4.5%

Vol. 31.- 6Bl4
Compuestos de «—(2-piridilimino )~o—cresol; 2-(2-piridilme
tilenamino) enol y « —(2-piridilimino )-2-picolina, como ——
reactivos analiticos.
Colln Czech. chem. Commun., 1976, 41 (5), 1506-1515.
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31.- 4B73
Reacciones fluorescentes de cationes del gfupo III con mo-
noazo-derivados de dcido cromotrdpico.
zh. analit. Khim., 1976, 31 (1), 37-43 (en ruso)
Formacidn de complejos por siete derivados tales como - ——
3-(4-cloro-2-hidroxi-3-sulfofenilazo) dcido cromotrdpico(I)
con Al, Ga, Sc, In y Y fueron estudiados espectrofotométri-
camente y fluorimétricamente. Compuestos que tienen el gru-
po-azo adyacente a uno de los grupos-hidroxi forman comple-
jos 1:1 que exhiben maxima absorcidn a=~500 nm y maxima - =
fluorescencia a~620 nm (con excitacidn por una lampara de-—
mercurio). Los metales alcalino térreos, NH4+, SbIII, Sbv,—
IT II1

Mg, Co, Ni, 2d, Mn ", Zn y Pb y 10 veces en exceso de Fe

11 ITT
r

no interfieren, pero el Cu, Fe ~, C v B si interfieren.

METODO 10  (FOTOMETRIA)

16.~ 2920

Dete-minacidn fotométrica de escandio en una solucidn de -
itrio con metil timol azul.

Zh. Khim., 196D, 1968, (15), ibstr. No. 15G1l34 (en ruso).
A un pH éptimo de 3.1, el escandio y el metiltimol azul —-—
forman un complejo colorido 1:2 de méxima absorcidn a 582-
nm adecuada para la determinacidén fotométrica de Sc; la ——
Ley de Beer se sigue con mas de 1px g de Sc/ml. La sensibi-
lided de la reaccidn es 0.05u g de Sc/ml. Aun p H 1.5 la
sensibilidad es menos buena, pero la reaccidn es mas selec

tiva; entonces no hay interferencia de los siguientes ele-
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mentos: Y (330 Ag/ml), Wd 6 Pd (80), In (145) y 2zn (260).

Pars determinar pequefias cantidades de escandio en sales =
de itrio (conteniendo trazas de Nd, Pd, Zn y In), a la so-
lucidn testigo (<1 xg de Sc/ml) agregar solucidn bufer de
PH 1.5 y 1 ml de 0.7 nM-metiltimolazul, diluya a 25 ml con

la solucidn bufer, y mida la extincidn otra vez con HZO.

18.~ 1541

Interaccién de iones de escandio con naranja de xilenol.
Zh. analit. Ehim., 1968, 23 (8), 1143-1151 (en ruso).

Ha sido establecido que con este reactivo (I) color viole-
ta a pH 1.2 - 5.5 y un complejo rojo 1l: 2 a pH 3.5 a 6.0;-
la constante de estabilidad de estos complejos ha sido cal
culada. Para la determinacidn fotométrica de escendio se -
usa un medio de pH 2-3 en exceso de (I) y medides a 555nm.
Cuando el escandio (0.5-10 mg en 50 ml) es titulado (a pH
2) con 5mM-EDTA con (I) como indicador, el cambio de color

al punto final es de violeta a rojo y a amarillo.

18.- 3024

Reacciones de iones de elementos multivalentes con reacti-
vos orgénicos. XII Interaccidn de iones escandio con metil
timol azul.

Zh. analit. Khim., 1968, 23 (10), 1460-1467 (en ruso).

El metiltimol azul puede usarse como un indicador metalo——
eromo y reactivo fotométrico para escandio. Cuando la ex——
tincidn es medida a 550 nm, el coeficiente de extincidn mo
lar es 15,500 y 8,400 para los complejos formados a un pH

2.4 y 5.7 respectivamente.
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20.~ 2926

Determinacidn fotométrica de escandio con naranja de xile-
nol en aleaciones de Cu.
Zav. Lab., 1970, 36 (5), 542 (en ruso).

21.- 969

Extraccidén fotométrica determinacidén de escandio con 3 ace
til-1,5-bis-(3,5,6-tricloro-2-hidroxifenil) formazan.

zh. enalit. Khim., 1970, 25 (2), 267-271 (en ruso).

Con este reactivo, el escandio forma un complejo en el - =
cual la razdn del metal al ligando es 1:2. El coeficiente-
de extincidén molar del complejo (a 675 nm) es 27,000. El1 -
uso del reactivo en una determinacidn extraccidn-fotométri
ca de escandio en wolframita y tungsteno metalico se des—
cribe, es un método para detectar (por medioc del color ver
de del complejo) abajo de 2ug de Sc (a una dilucidén limi-
tada de 1 parte en 6 x 106) en soluciones de sales y en es

coria.

22.- 3905

Formacidn de complejos binucleares compuestos de escandio-
en su extraccidn fotométrica, determinacidn con oo'-dihis—
droxiazo-compuestos. Determinacidn de escandio como escan-
dio-itrio-lumogalion complejo en la presencia de otros ca-
tiones. '

Zh. analit. Khim., 1970, 25 (12), 2336-2341 (en ruso).

24.- 1490
Azofosfon [2-(2,4-dihidroxifenilazo)-dcido bencenfosfénicd
un muevo reactivo para la determinacidn fotométrica de es—

candio.
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zh., Khim., 196D, 1972, (12), Abstr. No. 12684 (en ruso).
El azofosfon (I) reacciona con el escandio (abajo de 0.04
HAg por ml) para formar un complejo 1l:1. EL limite Séptimo-—
de pH es 0.75 a 3.5 y la estabilidad del complejo es au-——
mentada por la adicidn de 70% de etanol 6 acetona. La eb-
sorcidn méxima del complejo y (I) es a 415 y 385 nm, res-
pectivamente, y el correspondiente coeficiente de extin——
cidn molar es 13,640 y 2780. En la determinacidn de escan
dio con (I) causan interferencias despreciables grzndes -
cantidades de varios metales y aniones, 0 por 5 veces en-
exceso de Ti, 6 Hf, 2.5 veces de Mo, 2r, 6 Be S un 0.5 ve
ces de Th. Un procedimient; es descrito para la determing
cidn de escandio (equivalente a 0.004 a 0.03% de 50203) -
en wolframita; la extincidn es medida a 470 nm, como (I)-

miestra poca absorcidn a esta longitud de onda.

29.- 5B100
Glicinacresol rojo: reactivo para determinacidn fotométri

ca de escandio.
Zh., Khim., 19GD, 1974, 19, Abstr. No. 13G94 (en ruso).

METODO 11. ( FOTOMETRIA DE FLAMA)

16.- 2928

Informacidén preliminar sobre absorcidén atdémica; fotometria
de flama. Neodio y escandiec.

Beckman Instruments Inc. Flame Notes, 1968, 3 (1), 13-16.
Tablas de condiciones dptimas de operacidn para determina-—
ci6n de Nd y Sc por espectrofotometria de absorcidn atdmi-

ca.
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Vol. 25.- 1494
Determinacidn de escandio por fotometria de flama (emi- -
gidn).

Zav. Lab., 1973, 39 (2), 170-171 (en ruso).
La solucién cloruro, la cual no debe contener HNO,, H,.SO

37 "2
S H P04, es pulverizada en flama de aire-acetileno y la

3

intensidad de la linea a 601.7 nm es medida. Abajo de — -

>

|

0.05 g de Sc203 por litro puede ser determinada con un ——
coeficiente de variacidn de 4%, no hay interferencia de -

Fe, Al & Nn.

METCDO 12 (GRAVIMETRIA)

Vol. 17.- 771
Determinacidn gravimétrica de escandio con dcido difénico
en presencia de itrio y lantano.
Zh., Khim., 19GD, 1968, (21) Abstr. No. 21G53 (en ruso).
Aun pH 3.5 - 7 en presencia de sales de amonio el escandio
forma con el dcido difénico (I) una sal bisica de composi-
cidn ScOHCl4H8 4
Procedimiento: A la solucidn problema ( 1 a 30 mg de Sc203)
en medio cloruro o nitrato agregue 1 a 4 g de NH4CI 6 - -
NH4NO3 ¥y sature con solucidn al (=0.3%) de (I) en dos ve—
ces en exceso; diluya a~100 ml caliente justo a punto de—
ebullicidn, entonces neutralice (rojo de metilo) con 0.1N-
a 1N de NH3 acuoso (el pH puede ser de 5.5 a 6.2). Déjelo~
reposar por una hora en badio de agua hirviendo, entonces -

colecte el precipitado, y lavelo sucesivamente con solu— —
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cidn al 0.1% de difenato de amonio caliente. (PH 5.2-5.5)
con 520 (por 2 6 3 veces) y con etanol (por 3 6 4); séque
lo a peso constante a 105-1100, y péselo como sc0H014H804.
No hay interferencia de 3 veces la cantidad de itrio y ——

lantano.

Vol. 18.- 1530
Separacidn de pequedas cantidades de algunos elementos —-—
del aluminio por co-precipitacidén con Fe(OH)3.
Zh. Khim., 196D, 1969, (12), Abstr. No. 12G62 (en ruso).
Indicadores radio activos fueron usados para estudiar la-
co-precipitacidn de Al y pequeiias cantidades de Sr, Y, Ce
Zn, Sc, Sn, Zr, Nb y Cd con Fe(OH)3 sobre un 1limite amplio
de pH. La co-precipitacidén de Al fue completa a pH 5.5 ——
8.5 decresciendo rapidamente en medio alcalino, y no ocu-
rrid a pH >11. El estroncio, Y, Ce, 2r, y Nb, fueron com—
pletamente co-precipitados con Fe(OH)3 a pH>11l, y 2n, Ccd
In, y Sc a pH 11.5-13.5; El Cd remanente en la solucidn -
puede ser separado del Al y Fe por precipitacidn, estos -
dos dltimos elementos a pH 5.2-6.0. Estos resultados han-—
sido aplicados a la separacidn de pequeias cantidades de-
elementos alcalino térreos, 2n, Sc, In, tierras raras, Cd

Zr y Nb del gluminio.

Vol. 21.~- 3298
Separaciones y determinaciones gravimetricas de trazas de
escandio con cationes tetraetilamonio.
Zh. analit. Khim., 1970, 25 (6), 1102-1106 (en ruso).
El método esta basado en precipitacidn del escandio como-—

tetraetilamonio hexatiocianato escandato. Procedimiento:-
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Ajuste la solucidn testizo a 0.5N — 2N en HCI, HNO, 6 -——

H,50, ¥ que contenga 25-30% de KSCN. Agregue hidrdxido de
tetraetilamonio (en exceso 4 veces) 6 haluro de tetraetil
amonio sdélido (en exceso 6 veces) y ponga la mezcla apate
por 10 min. hasta asegurar la completa precipitacidn del-
escandio., Colecte el precipitado, lavelo 5 veces con 0.5N
HC1 conteniendo 25 a 30% de KSCN y 0.7% del precipitado,-
4 veces con etiléter, seque a peso constante (85—900) y -
pese. Para 5 mg de escandio el error relativo fue entre -
~1%. No hay interferencia de un 2000 veces en exceso de-—

cualquier lantanido, Y, Al, Mg 6 Ca.

Vol. 22.- 666

Determinacidn gravimétrica de escandio con uso de antipi-
rina o0 amidopirina.

Zh. enalit. Khim., 1970, 25 (8), 1641-1643 (en ruso).

Bl método envuelve precipitacidén de escandio con antipiri-
na (para 1.2 a 7 g de escandio por ml) S amidopirina - —-=
(para mayor de 7me de escandio por ml). Las condiciones -
6ptimas incluyen un medio neutro conteniendo un maximo de-
10% de KSCN y uso de unas 3 a 5 veces (6 2 a 4) en exceso-
de antipirina & amidopirina, respectivamente. Para Sc equi
valente a 15.3 mg de 30203, la exactitud fue dentro de 0.3
mg. Ytrio, lanténidos, Al, y Fe interfieren pero 310 veces

en exceso de Mg no lo hace.

Vol. 22.- 2173
Separacion de trazas de elementos por precipitacidn. VIII.
Absorcidon de lantédnidos y escandio en hidrdxido de Foot -
en medio carbodnico.

Acta Chim. hung., 1971, 68 (4), 313-318.
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24.- 2116
Determinacidn de escandio por precipitacidn con acido ben-
cilice.
Anelyt. Chem., 1972, 44 (11), 1878-1879.
El escandio (1.75 a 105 mg) es precipitado cuantitativamen
te con 0.1 M-acido bencilico en HC1l diluido (pH 2.5).
La solucidn mds el precipitado son calentados a 75 - 80° -
por * 20 min. y el precipitado es colectado y calcinadoc —--
hasta 30203 para ser pesado. El torio y las tierras raras-
interfieren, asi como el Zr, pero el Zr puede ser separado
del Sc por precipitacidn con écidb bencilico a casi ebulli
cidn en medio 4M-HC1l; E1 Sé puede ser entonces determinado
en el filtrado después de haber ajustado el pH a 2.5.
Porgue el escandio tribencilato esde mayor volumen y mucho
menos soluble que el mandelato de Sc, el dcido bencilico -

es preferido al dcido mandélico para uso gravimétrico.

METODO 13 (INTERC AMBIO IONICO)

17.- 2637

Separacidn por intercambio idnico de escandio de los elemen
tos de las tierras raras.

Sepn Sci., 1968, 3 (3), 255-263.

El escandio (<150 mg en 0.5 ml de HC1l-61) es pobremente -

absorbido en Dowex AG 50¥-X3 (100-200 mallas, forma H') --

cuando aplicado a la columna coﬁo una solucion en tetrahi-

drofurano (I) (9.5 ml) conteniendo 6xido de trioctilfosfi-

na (IT) (386 mg). Puede fdcilmente ser separado por 1o tan

to de las tierras raras, metales alcalinos, Mg, metales al
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calino térreos, Al, CrIII, Ni y elementos tetravalentes -

(transplutonio), los cuales son fuertemente absorbidos.

El eluente es 0.1 M~(II) en (I)-61-HC1l (19:1), y la resi-~
na debe estar equilibrada con €l antes de ser usada en la
columna. Otros sgolventes organicos y compuestos organofos
forosos dan menos efectividad en la separacidén que hace -
(I)y (II). Muchos otros metales son eluidos con el escan

dio.

vol. 18.- 1556
Separacion por intercambio catidnico de torio de tierras-
raras y otros elementos en metanol-medio &cido nitrico --
conteniendo dxido de trioctilfosfina.
Anelyt. Chem., 1968, 40 (13), 1952-1955.
El coeficiente de distribucidén de Th, Sc, Yb, Ce y U en -
Dowex AG50W-X3 resina de intercambio catidnico (forma i
100-200 mallas) en solvente organico acuoso conteniendo -
12 =810, d HC1 y dxido de trioctilfosfina (I), bis-(2- -
etilhexil) fosfato acido (II) 6 tributilfosfato (III) como
extractentes son reportados y discutidos con respecto a -
la selectividad de separacidn del Th. Trazas y miligramos
de Th pueden de este modo ser separadas completamente de-
las tierras raras y de otros elementos (excepto U, Pu, Hf
¥y Zr) cuando los elementos son absorbidos de un medio de-
0.1 M=(I) en metanol—lzm-fmo3 (19:1). El1 torio es eluido-
primero, seguido por los otros elementos con factores de-

4, la solucidn eluente sera 4M — 611 de

separacidén > 102-10
HCl. Separaciones menos satisfactorias cuando se usa (II)
6 (III), cuando los solventes organicos son acetona, anhi
drido acético, & tetrahidrofurano, 6 cuando el HCl reem—

plaza al HNO3.
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vol. 19.- 118

Separacidén por intercambio catidnico de escandio de las —

tierras raras en medio acido oxalico.

Inorg. Nucl. Chem. Lett., 1969, 5 (4), 325-331.

La muestra conteniendo escandio (100 mg) fue disuelta en-—

HCl y la solucidn fue evaporada a casi sequedad. ELl resi-—

duo adcido-humedo fue llevado a 180 ml de H20 seguido de -
la adicidn de 20 ml de &acido oxdlico saturado. Esta solu-
cidén fue pasada a través de una columna de intercambio ca
tidnico empacada con 2 g de Dowex AG 50W-X8 (100 a 200 ma
llas, forma H;) la cual fue lavada con 10 a 15 ml de 0.1M
de acido oxalico a 10 ml por min. El filtrado y lavado —-—
contienen >90% de Sc; el escandio remenente fue eluido --—
con 80 ml de 0.1 M-acido oxdlico. El 4cido oxdlico resi-—-
dual fue lavado de la columna con 10 a 15 ml de 0.2 M—HNO3
antes las tierras raras incluyendo Y, fueron eluidos con-
5M—HN03 (6 5M-ACl). Un factor de separacidn de >800 entre
el escandio y las tierras raras fue obtenido. El escandio
fue cuantitativamente recuperado como déxido por evapora—-—

cidén de la solucidn y calcinacidn del residuo.

vol. 19.- 138
Separacion por intercambio idnico-rayos X determinacidn -

espectrométrica de escandio en plutonio.
Analyt. Chem., 1969, 41 (4), 665-667.

Vol. 19.~- 3767
Separacidn de tierras raras por cromatografia de intercam
bio idnico. I.- Técnica de eluente bufer.

Helv. chim. Acta, 1969, 52 (7), 1847-1853 (en francés).
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21.- 3224

Cambio de anidn en sistemas de solventes acuosos conte——
niendo dcido niftrico. I.- Metanol, II.~ Etanol, alcohol-
isopropilico 6 2 metoxietanol, III.- Tetrahidrofurano &-
acetona, IV.- Acido acético anhidro J dimetil sulfdxido.

Mikrochim. Acta, 1971, (1), 81-95 (en aleman).

25.~ 2188

Absorcidn de escandio por resinas de intercambio idnico-
de soluciones acuosas y acuoso-acetona de dcidos tartari
co, citrico y clorhidrico.

Radio Khimiya, 1972, 14 (74 ), 515-519 (en ruso).

la absorcidn de 46

Sc en la resina de intercambio catidni
co KU-2 y la resina de intercambio anidnico AV-17 (ambas
0.1 2 0.25 mm tama’io de grano) es estudiada en 0.02 a -
4.8 M - Ac. tartdrico (I) y 0.02 a 3.7 M - . citrico -
(II) en presencia y en ausencia de acetona é HCl. Ia ab-
sorcidn en KU-2 de solucidn acuosa disminuyo por incre—-—
mento de dcido orgsnico concentrado especialmente de (I),
y también vor la adicidén de HC1l cuando (I) 6 (II) estan-
presentes. Lz adicidn de acetona a la solucidn mezclada-—

de (I), (II) y HC1l sumenta la absorcidn del ScIII asi, -
en oresencia de>70% 6 > 40% de acetona, y de (I) & (II),

v e

respectivamente ocurre la completa absorcion del Sc. ILa-
absorcidn en AV-17 'es igualmente aumentada cuando estd -
presente la acetona, especialmente a una concentracidn -
de (I) 6 (IT)>~ 0.25M, pero cuando la concentracidn es-—
>0.5 ¥ la absorcidn de la solucidn acuosa sola es dismi-
nufde grandemente y en solucidn > 0.05 M en HC1l no hay -

absorcidn de escandio.
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27.=- 3159

Absorcidn de iones escandio (III) y Fe(III) por intercam-
bio catidnico de soluciones de dcidos concentrados con --
solventes organicos.

Chemicke Zvesti, 1974, 28 (3), 343-348.

28.- 3B13

Investigacidn del intercambio idnico de calecio, escandio-
y fierroIII en dcidos minerales concentrados.

Colln Czech. chem. Commun, 1974, 39 (7), 1633-1969 ( en -
alemédn ). 3

los coeficientes de distribucidén para Ca++, 503+ y F93+
han sido estudiados por medio de la absorcidn por inter——

cambio catidnico fuertemente dcido.

29.- 2B84

Separacidén de tierras raras por intercambio idnico. Deter
minacidn de imourezas en dxidos de tierras raras altamen-—
te puras.

J. Radioanalyt. Chem. 1974, 23 (1-2), 73-82.

29.- 1B172

Intercambio catidnico selectividad y absorcidn de comple-—
jos anidnicos en medio mezclado de dcido percldrico y - -
dcido clorhidrico.

Coll Czech. chem. Commun., 1974, 39 (11), 3287-3292 ( en-

aleman ).
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30.- 1B2

Coeficientes de distribucidn e intercambio idnico, com-—-—
portamiento de elementos en medio HBr-acetona.

fnalytica chim. Acta, 1975, 76 (2), 377-391.

Bstos coeficientes son tabulados para 54 cationes sepa--
rados entre la resina Bio-Rad AG50%W-X8 en medio HBr-ace-
tona en varias proporciones (0.1 a 3M en dcido y O a 95%
de acetona). Resultados para iones solos ¥y grupos de id-
nes estan dados y ésguemas de separacidn potencial (tam-

bién en medio HCl-acetona) son discutidos.

METODO 14 (POLARIMETRI A)

20.- 27

Determinacidn espectropolarimétrica de los metales de —-
transicidn (3d) usando ligante esterso-especifico.
&alyt. Chem. 1970, 42 (1), 47-51.

El procedimiento instrumental descrito permite la deter-—
minacidn de ScIII, TiIv, CrIII, MnII, FeIII, COII, NiII
CuII, ZnII v VO2+ cada uno en concentracidn de 1 mM a ——
0.1 M, por titulacidn con decido D(~-)-propileno-1-2~diamn

tetraacético (I). sdlo se reouieren tres soluciones bu--
fer, o sean acido acético-acetato de sodio, cloruro de -
amonio—NH3 acuoso y HNO3 conc. cada uno usado con el me-
tal apropiado. El punto final es determinado con un pola
rinetro fotoeléctrico. Porque (I) y el metal complejo ——
son Spticameunte activos y son por lo tanto indicadores -
de ellos mismos, el limite mdximo de pH para determina—-—

ciones cuantitativas de cada metal puede ser utilizado,-—
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vy porque (I) es un ligando estereoespecifico, las rota——
ciones dpticas maximas para el complejo se registran. Las
graficas de rotacidn observadas conira volumen de titula-—
cidn son rectilineas ¥y pueden ser extrapoladas hasta el -
punto fingl. La desviacidn promedio para todos los meta—-—
les fue 0.19%; Un resultado se obtiene en~=15 min. Los e-
fectos de pH, longitud de onda dilucién y de NH,', €10, ,
SOi_, Cl- y acetatos estan discutidos; en ciertos instén—

tes la presencia de NH, tiene algun efecto en la rotacidn

3
dptica.
METODO 15 (POLAROGRAFIA)
28.- 6B103

Determinacidn polarografica indirecta de torio 6 escandio
en presencia de lantdnidos.

Zh. analit. Khim., 1973, 28 (1), 77-80 (en ruso).

El método esta basado en el desplazamiento del indio de —
su complejo EDTA por torio 6 escandio, y del manganeso de
su complejo EDTA por torio 8 escandio y los lantanidos, -
con la determinacidn del indio 6 manganeso asi desplaza——
dos. Procedimiento: -i) Pars torio 6 escandio. 4 5 ml de-
una solucidn 50mM en el complejo InY (cuando Y es el - -
anidn EDTA) agregue un volumen adecuado de la solucidén ——
muestra y de 0.02% de solucidn gelatin, y diluya a 100 ml

con 0.1 M-HCl. Purgue 25 ml de esta solucidn con N_, puro—

2
en una celda polarografica y determine el In polarografi-
camente por el método de adicidn-estandar. Con una concen

tracion de Th 6 Sc de mM a 10 mM, la cantidad de In des——
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plazada es proporcional a la concentracion, y el La, Gd, YDb
y In no interfieren a concentraciones mayores de 10 nM. - =
ii) Para Th (6 Sc) y lantanidos total. A 5 ml de una solu—-—
cidn de MnYz— agregue un volumen adecuado de la muestra, --—
2 ml de solucidn al 10% de NaZSO y dos gotas de solucidn -

3
gelatin al 0.005%, y diluya a 100 ml con 0.1 M—NH4Cl'— 0.1M
de solucidén bufer de amonio de pH 8. Corra la polarografia—
como en i), pero con adiciones estandar de In en lugar de -

Ins

METODO 16 (POTENC IOMETRTA)

Vol. 26.= 1465
splicaciones envolviendo el ién yoduro.- VII Determina- ——
cidn de pequefias cantidades de Cer y endlisis de sus mez-—
clas con algunos iones metdlicos.
Microkem. J., 1973, 18 (4), 428-435.
Procedimientos detallados para aplicacidn a mezclas de C%v
con Th y La; Sc ¥ CuII; CeIII ¥y Ni; FeIII y Cd; CeIII, Th
y La; 6 Sc, CuII y Cd son dados. Los resultados presenta-

dos muestran la validés de los métodos.

VYol. 27.- 1870
Titulacidn de soluciones no acuosas de los percloratos de
Sc, Y, La y otros metales de las tierras raras.
zh., Khim., 15GD, 1973, (15), Abstr. No. 15G90 (en ruso).
Se preseata un estudio de las propiedades dcido-base de -
soluciones de percloratos de estos elementos (y de Ca, Zn

y Al) en dimetilformamida-acetona (1:4). Se describe un -
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método para la determinacidn de cantidades del orden de -
miligramos de metales individuales de las tierras raras y
para el andlisis de mezclas de estos metales con Ca, 2Zn,-—
6 Al; Estd basado en la titulacidn potenciométrica direc—
ta con 0.1 HM-EKOH-butandlico. Las curvas de titulacidn son
caracterizadas por un mimero de inflexiones correspondien

tes a el mimero de componentes en la solucidn muesira.

METODO 17 (VOLUMETRIA)
Vol. 17.- 774

Andlisis de arseniuro de escandio y antimoniuro de escan-
dio para Sc y As 6 Sc y Sb.

Zzav. Lab., 1968, 34 (4), 410-411 (en ruso).

A partir de una solucidn 2.5 M en HCl y 2M a 41 en H2504—
la completa extraccidn de As & Sb libre de Sc es obtenida
usando 3% de hexametilenamonio hexametilenditiocarbamato-
(I) en CHCI3
suelta en 5 a 7 ml de HNO3 (1:1) y la solucidn es evapora
da a 2 6 3 ml y hervida por 2 6 3 horas con 10 a 15 nl de
H2804 en presencia de 0.5 a 9 cm de papel filtro para re-
ducir Sbv é Asv; entonces se agregan 10 ml de H2304 (1:1)

. Procedimiento:- La muestra (0.2 g) es di- -

y un cuarto de un papel filtro, y la ebullicion es conti-
nuada mientras la solucidn estd clara (1.5 hr). La solu—
cidn enfriada es diluida a 100 ml con 8M-HCl. Se usa una—
alfcuota para la titulacidn de As 6 Sb con solucibén al —-—
0.05% de KBrO3, y otra alicuota ( 15 ml ) se agita con —

10 ml de solucidén (I) al 3% en CH013. La fase acuosa se -
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lava con 10 ml de CHC13, entonces se hace ligeramente al-

calina con NH3 acuoso y el precipitado Sc(OFI)3 se colecta

se lava con HZO y se disuelve en 2M-HCl. La solucidn es -

titulada con NH3 acuoso (1:4) mientras esta neutra con ro
jo congo, entonces es mezclada con 15 ml de una solucidn—
bufer de acetato de pH 2.6 y titulada con 0.05 M-EDTA - -

(con naranja de xilenol como indicador).

19.- 1109
#étodo del arsenato para la determinacién yodimétrica de-
escandio en la presencia de aluminio.

zh., Khim., 196D, 1969, (22), Abstr. No. 22G94 (en ruso).
Este método indirecto estd basado en la titulacidn yodimé
trica del As0, >

4
dad equivalente. Procedimiento:- A la solucidén problema -

combinado con el escandio en una canti——

agregue 5 ml de una solucidn al 10% de écido tartérico, -
1al,5gde AlCl3 ¥y 2 6 3 gotas de solucidn de naranja -
de metilo, neutralice con NH, acuoso concentrado y diluya
a =250 ml. Caliente & 500-60 , agregue 5 ml de NH3 acuoso
concentrado y precipita el escandio por una sola adicidn~-
de solucidn caliente de Na3AsO4. Azite la mezcla mientras
se forma el precipitado y déjelo reposar por 5 6 10 min.

Colecte el precipitado ScAsO4 en un filtro de vidrio bajo
vacf{o y enjuague el vaso por 3 & 4 veces con solucidn ca-
liente al 2% de NH401, hégala alcalina con uanas gotas de-
NH3 acuoso conc.; lave el precipitado otra vez 3 S 4 ve—
ces con esta solucidn. Disuelvae el precipitado en 25 ml -
de H.SO, (2:5), agregue 20 a 25 ml de benceno, 3 ml de —-—

2774

2 N-XI y 25 ml de H_ O, y titule con solucidn de Na,S5,0, -

2 2723
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hasta que la capa de benceno esté incolora. El anglisis -

toma de 35 a 40 min. el error es < 0.5%.

22.- 67

Método del arsenato para determinacidn yodimétricarde es-—
candio en presencia de fierro.

Zh., Khim., 19GD, 1971, (6), Abstr. No. 6G98 (en ruso).

A la solucidn testigo (equivalente de 1 a 10 ml de 0.1 -
de ScCl3
1.5 g de NH4
co acuoso al 10%. (para enmascarar al Fe), neutralice con

mas 10 a 1 ml de 0.1 N de FeClB) agregar de 1 a-—

Cl y 10 ml de &cido tartéarico 6 sulfosalicili

solucidn acuosa de NH, con naranja de metilo, agregue ade

3

mas 5 ml de solucidn concentrada de NH, y diluya a 50 ml.

3
Caliente la solucidn de 50° a 60° y precipita el escandio

con 15 a 40 ml de 0.5 M-Na3AsO4

con HCl y con naranja de metilo, diluido a 50 ml y caizn-—

previamente neutralizada-—

tado a 500-600. Mantenga la mezcla caliente por 5 - 10 ——
min., entonces filtre; lave el precipitado por 7 u 8 ve—-—
ces con solucidn acuosa caliente de NH4Cl, y disuelvalo -
en 25 ml de H2504 (2:5). A esta solucidn agregue 25 ml de
benceno y 3 ml de 2 N-KI, agite la mezcla por 30 seg., ——

agregue 25 ml de H,O y titule el yodo liberado con 0.1 -

2

Na23203 hasta que el color de la capa de benceno desapa—-—

IrezZcCa.

Vicrodeterminacidn volumétrica de Sc (en presencia de me-
tales alcalinos y tierras raras) cou tiron, [},S-dihidro—

xibenceno-1,3,acido disulfdnico (sal disédica)].
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zav. Lab., 1971, 37 (4), 394-395 (en ruso).

ADH 4.5 a 7.5 el escandio puede ser titulado con tirdn -
en presencia de Cianina Eriocromo R C. I. Yordant Blue 3
(I) como indicador. El cambio de color al punto final es-
de violeta a amarillo (a pH 7) 6 a rosa (a pH 5).
Proccdimiento:— a) La soluciodn muestra conteniendo el - -

equivalente de 0.15 a 2.5 mg de Sc es diluida a 10 6 =

2%3
12 ml y titulada lentamente con 5 mM-=tiron en la presen-—-—
cia de 3 3 4 gotas de solucidn fresca al 0.1% de (I) y un
ml de solucidn al 407 de hexamina para producir pH 7. No-
hay interferencia por mas de 1 mg de Li, Na, K, Mg, Ca, -
sr, Ba, B, WMo, I, 6 Ge, pero el Be, Al, Ga, In, tierras -
raras, 7r, Za, ¢d, Hf, Th, Ti ¥y FeIII in terfieren.

b) En lugar de 1 ml de solucion de hexamina a2l 40% se usa
1 ml de una soluciodon bufer de pH 5 (preparada por dilu- -
cidn de 25 ml de solucidén de hexamina al 40% y 2.5 ml de-
HCL conc. a 100 ml) permite la determinacidn de escandio-
en presencia de mas de 150 mg de tierras raras de el sub-

grupo del Ce 6 10 mg de ellas de el subgrupo del Y.

22.= 2162

#étodo del arsenato para la micro-determinacidn yodimétri
ca de escandio.

Zn., Khim., 196D, 1971, (11), Abstr. No. 11697 (en ruso).

23.- 136

Titulacion directa de escandio con EDTA y con acido Fe-N-
fenilbenzohidroxamico como indicador.

Analytica chim. Acta, 1971, 56 (3), 483-486.
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Procedimiento:~ Ajuste el pH de lz solucidn muestra - -
(50 m1) & 4.8 - 5.4 por adicidn de acetato de sodio acuo
so 21 10% & HC1l diluido, y el indicador ( 1 ml de 2 mM -
FeIII més 4 ml de una solucidn etandlica al 1% del reac-—
tivo) y después de agregar el etanol (10 a 15 ml) para -
impedir la precipitacidn de el metal-reactivo-—complejo.
Titule la mezcla con 0,01 M-EDTA a 40° - 45o hasta desapa
recer el color y es el punto final. Aplique una correc——
cidn por indicador de 0.16 ml de titulante. E1 1imite de
trabajo es mayor a 3.8 mg de escandio. Grandes cantida—-—
des de Be, Mg, Ca, y Ba y peque’ias cantidades de HJII y
UVI no interfieren, pero PO 3-

4
terfieren; Cuando el torio ( 4 a 20 mg) estd presente tam

, P, CN y citratos si in

bién se titula primero selectivamente a pH 2 y después -
las tierras raras (incluyendo el Sc y Y) se titulan a »H

5, 10 m1 de etanol y mds indicador se agregan.

29.- 1B74

Titulacidn de soluciones no acuosas de sales de escandio
Y, vy lLa.

Zh., Khim., 196D, 1974, (39), Abstr. FNo. 9G53 (en ruso).
En este método, el cual estd basado en la titulacidn dci
do bese en medio no acuoso, la separacidn previa de los-
elementos es innecesaria. Una mezcla (1:1) de dimetil ——
formamida y alcohol isopropilico es usado como el solven
te diferenciante y el titulador es una solucidn de XKOH -
en alcohol isooropilico. Ba tal sistema, los nitratos, -
bromuros y percloratos de los elementos se conducen como
dcidos de diferente fuerza y pueden ser titulados sucesi
vamente. Los resultados son exactos y reproducibles y el

método es rapido.
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18 (OTROS METODOS)

Vol. 18.- 2262
Determinaciodn espectroquimica de tierras raras ¥y uranio -
en fluoruro de calcio.

Appl. Spectrosc., 1968, 22 (6), 719-T21.

Vol. 13.- 2781
Zlectroforesis.— Analisis cualitativo.
J. Chromat., 1969, 42 (3), 432-433.

Vol. 20.- 2360
Zlectroforesis de elementos lantanidos y de Y, Sc, Th, U
y Zr ea medio &cido lictico. (Separacidn).

Revta port. Quim., 1969, 11 (1-4), 22-25 (en portugués).

Vol. 23.- 2286
indlisis espectroquimico con uso del sistema de tres fa——
ces para extraccidn de metales.
Talanta, 1972, 19 (2), 173-179 (en aleman).
El método esta basado en la separacidén de una mezcla de -
sclventes orgénicos en dos faces cuando el diantipirinil-

metano esta presente como extractante.

Vol. 23.- 2350
Determinacidn espectroquimica de escandio en bauxita usan
do el sistema de extraccidn de tres faces.
Zav. Lab., 1372, 38 (2), 145-146 (en ruso).
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24.- 152

M&dlisis de concentrados de niquel por medio de isdtopos
de vida corta. Se determina Sc como impureza 10 ng de-
escandio.

Zav. Lab., 1372, 38 (6), 663-664 (en ruso).

24 .- 1434

Influencia de la concentracion de elementos de diferentes
volatilidades en andlisis espectroquimico de Sc-Ga.
Infeion Quim. analit. pura apl. Ind., 1972, 26 (3), 126-
134, 144 (en espafol).

24.- 2698

Determinacidn de trazas de elementos en rocas y minerales
por metodos instrumentales de activacidn con uso de es—
pectrdmetros de adicidn.

Atom, Energ., 1972, 33 (2), 706-707 (en ruso).

27.- 2498

Determinacidn de escandio, praseodinio y magnesio en mez

clas por titulacidn biampérométrica con EDTA.

Zh., EKhim., 19GD, 1973, (18), Abstr. No. 18G68 (en ruso).
Se sugiere que el Sc, Pr y Yz en mezclas binarias y ter-

narias sean tituladas sucesivamente con EDTA, con el uso

de dos electrodos de platino cor rotacidn polarizable. -

Ia titulacidn de escandio se lleva a cabo primero con u-

na solucidén de EDTA en 0.01 N—HNO3 como electrolito sovor
tante, con una diferencia de potencizl de 0.5 V en el ——

electrodo indicador, en presencia de 3 a 5 gotas de 0.1N

de AgNO3 (para reducir la polarizacidn). Entonces se a——

grega 0.5 g de acetato de sodio a la solucion muestra y
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el Pr se titula a un pH de 4 a 5 con solucidn de EDTA. -
Para lgs determinacidn de Mg, el voltaje en los electro——
dos indicadores se aumenta a 0.8 V, se agrega sgolucidn -
bufer amcniacal (para ajustar el pH entre 9 y 10) y se -
titula con EDTA. La titulacidn de una mezcla ternaria to
ma de 10 a 15 min. Ios resultados obtenidos fueron satis

factorios y no se encontrd error sistemdtico.

Vol. 28.- 6B94
Aplicacidn de la experimentacidn planeada al estudio de-
la separacidn de escandio del titanio.
Zn. prikl, Khim., Lening., 1974, 47 (10), 22561-2265 (en-
ruso ).

"étodo de absorcidn selectiva en una fosforil celulosa.

Vol. 30.- 3373
Separaciodn radioquinica de tierres raras, por retencidn
en oxslate de lantana.
J. radioanzlyt. Chem., 1375, 26 (1), 79-85.
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