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INTRODUCCION 

Las razones que motivaron el tema de este trabajo fueron: 

lo . La creciente demanda por parte de la Industria Mexica 

na de este metal y sus derivados. 

2o. Que no existen yacimientos de platino en nuestro país, 

y todo el metal empleado se importa del extranjero, 

causando con ésto una fuga de divisas, que es perjudi-

cial a la econornfa mexicana. 

Con este trabajo no se pretende crear ni diseñar un método 

para la recuperación del platino, sino contribuir modesta-

mente, a recopilar la mayor informac ión posible sobre el 

terna, que permita en lo futuro continuar el estudio y hace_! 

lo prácticament e . Debido a la falta de la materia prima - ­

fundamental para el ensayo analítico (recuperación del pla-

tino), no se incluyeron dichas pruebas en el presente trabajo . 
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CAPITULO I 

GENERALIDADES SOBRE EL PLATINO Y SU METALURGIA 

A). - HISTORIA. 

Puesto que se presenta libre en la naturaleza, el platino se conoció en algu­

nas partes del mundo en tiempos muy remotos. Antes del descubrimiento -

de América, los indios sudamericanos especialmente en Ecuador, hacían d!_ 

jes de platino labrado con oro. En depósitos aluviales del río Chocó, en C~ 

lambía, se hall6 platino nativo juntamente con oro. Sin embargo el recono-­

cimiento del platino como metal distinto de los demás no se verificó hasta -

mucho después. Es posible que este metal fuera ya reconocido por el italiano 

Sea lígero hacia el año 155 7. Los primeros trabajos constructivos fueron - -

realizados por Wood y Brownrigg, que estudiaron el platino de Colombia. 

B rownrigg y Watson dieron una de"c ripci6n deta Hada del metal ante la Soci_!: 

dad Real de Londres en 1750. El español Antonio de Ulloa, en una descrip­

ción de sus viajes por sudamérica, mencionó al platino como un nuevo me­

tal y dijo que en algunos yacimientos del Chocó estorbaba la extracción del 

oro. En suecia en 1752, Scheffer hizo una buena descripción del platino y 

descubrió que se disolvía en agua regia. Marggraff averiguó que era pre-­

cipitado de la solución añadiendo cloruro de amonio. Las dos reacciones -

se usan todavía normalmente en la industria del platino. 

El hecho de que el platino nativo es una mezcla compleja de metales del -­

grupo del platino y de otros metales, no se reconoció inmediatamente, y -

la complejidad y variabilidad de esa mezcla, y su elevado punto de fusión, 

provocaron muchas dificultades en su uso. Hasta después de los experi­

mentos c..le Wollaston, que condujeron a la producción de platino puro en -
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polvo y a la compresi6n y aglomeración de este material en una masa ho­

mogénea, no result6 razonablemente fácil el trabajo del platino. En rea­

lidad, el platino obtenido por el método de Wollaston era tan puro que - -

Herzelius se quejaba de que sus crisoles eran demasiado blandos, y querfa 

un material algo menos puro que contuviera paladio y rodio. 

El paladio fué aislado del platino por Wollaston en 1803; poco después se -

e xtraían cantidades sustanciales de paladio de algunos minerales del Bra­

sil. Esta separaci6n fué posible gracias a la insolubilidad del cianuro pa­

ladioso . En el mismo año, Wollaston aisló el rodio, dió al primero de -­

los metales el nombr e de paladio, tomándolo del asteroide Pallas, descu­

bierto en 1802, y al segundo lo llamó rodio, por el color rosa de las solu­

ciones de algunas de sus sales . 

En 1803, un inglés del Yorkshire, Smithson Tennant, estudi6 el residuo -

insoluble que quedaba de tratar platino impuro con agua regia. Este resi._ 

duo se habfa tomado como grafito, pero en 1804 d e mostró Tennant que el 

polvo contenía dos metales nuevos: iridio y osmio. Por e sa misma época, 

Vauquelin averigu6 que el tratamiento de e s e residuo con un álcali prod~ 

cía un óxido volátil. El platino contaminado con uno de esos metales da ­

ba un precipitado de color con cloruro de amonio, de algunas de las otras 

sales estaban también color eadas intensamente, y por esta raz ó n dió 

Tennant el nombre de iridio al metal al que se debfa la coloración, y \la 

m6 osmio al metal que producía el 6xido volátil, po r el colo r del óxido. 

Durante algún tiempo pareció que el platino natural había sido co mpleta­

ment e separado en sus metales component e s; pero e l rutenéo fué descu-
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bierto por Klaus, trabajando con los residuos insolubles de platino, dán­

dole el nombre de osmiridio. Su informe fué publicado en Rusia en 1844. 

Simultáneamente con las investigaciones qufmicas antes indicadas, se hi­

cieron diversas tentativas para producir e l platino en forma maciza. Du­

rante algún tiempo, el método que obtuvo más éxito fué el de Wollaston: 

se obteníá platino puro en polvo por descomposici6n del cloroplatinato de 

amonio por medio del calor y se aglutinaba el polvo a temperaturas ele- ­

vadas, lo que producfa un metal muy dúctil. Un método menos convenien 

te fué empleado por Achard, el cual en 1874, preparó el primer c risol de 

platino aleándolo c o n arsénico y calentándolo después por largo tiempo a 

temperatura elev ada para oxidar y v o latilizar el arsénico . 

En 1802 Robert Hare, de Filadelfia, invent6 el soplete oxhídrico, con el 

que consigui6 fundir varias onzas de platino. Sin embargo, el procedimieE_ 

t o no tuvo éxito, porque no se disponfa de un material refractario adecua 

do. El año de 185 6, Deville y Debray descubrieron que lac&l eraapro-­

piada para este fin. Además idearon hornos excelentes combinando este 

refractario con el soplete oxhídrico de Hare. Este procedimiento de fu ­

si6n se generalizó en la industria y siguió empleándose hasta hace poco, 

siendo r e empla z ado por el horno eléctrico de inducci6n de alta frecuencia. 

B). - ESTADO NATURAL. 

El platino se encuentra en la naturaleza asociado con los otros metales -

de su grupo principaln1ente en estado metálico, en un número de alea c io-

nes, la mayoría de las c uales contienen varios el e mentos, sino es que los 

seis elementos del grupo, junto con oro, fierro, cobre y algunas veces --
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otros metales como son n!quel y cobalto. Las diversas aleaciones están 

generalmente asociadas con oro natural. Las aleacipnes en las cuales el 

platino .es el constituyente principal son las más abundantes. Aquellas que 

contienen fundamentalmente osmio e iridio, se denominan osmiridium e -

iridosmina y son las siguientes en orden de abundancia. 

El platino y los elementos de su grupo se encuentran en la naturaleza co-

mo compuestos, con arsénico, azufre, antimonio y posiblemente selenio. 

Hasta hace poco las fuentes principales de los metales del platino eran -­

las aleaciones naturales encontradas principalmente en forma de pequeños 

granos, con algunas partículas más grandes y ocasionalmente en pepitas y 

dep6sitos secundarios producidos por la desintegraci6n de rocas ígneas. -

Estas formas en que se encuentran están ampliamente distribuidas, pero -

s6lo algunas tienen importancia econ6mica. Los dep6sitos más ricos son 

los que están situados en los Montes Urales y en Colombia. Recientemen­

te Alaska se sum6 a la lista de países productores de platino. Sudáfrica -

tiene dep6sitos grandes que incluyen o contienen sulfuros y arseniuros; en 

este lugar algunos de los dep6sitos son lo suficientemente ricos como para 

poder trabajar directamente el contenido de platino metálico. 

Durante los últimos años, Canadá ha sido el mayor productor debido a la -

presencia del grupo del platino en los sulfuros metálicos de níquel y cobre, 

de los cuales se recuperan los metales con el proceso de refinaci6n electro 

lítica . 



C). - MINER ALES. 

Mineral F6rrnula 

6 

cánicas 

Contenido 
Metálico % 

A•podo, T,.<u<a 1-- - Fo n:;; -, Den s idad 
y Propiedades M~ C risla.l i 11 a 

1 
~~~~~~i-~~~~-4~~~~~~~-· ~~-~- -~~-+~~~~~-+--~~~~~~ 

1 

Sperrilita Pt A s2 

Cooperita Pt S 

Bra ggita (Pt, Pcl, 
Ni)S 

Platino - Pt 
nativo 

Osmiridio 
(Siserkita) 
e iridosmi 
na 

Blanco de esta1\o , 1 Cú bico, - lj 10. 58 
Frágil a - 5. 96 

Gris de a c ero, 
Lustr e metáli co 

Gris de acero, 
Lustre m e táli c•> 

Blanco brillante, 
Lustre metálico 

Duro, tenaz, -
pero dúctil; in-
sol. en agua re 
gia; blanco de -

estaño, lustr e 
m etálico ( c ent~ 

nido elevado de 
Ir) a gris de - -
ace ro claro (COE, 

tenido e levado -
de osmio) 

T et rago na l , 
a = 4. 9 1 
e = r .. 10, 
e/a 1. "l(i 

Tet ragona l, 

a = ú. 3 7 

c = 6. 58, 

e / a = l. 0 3 

Cúbico 

Hexagonal 

9 . 5 

1 
JU . O 

14 - 19 

1 

19- 21 

Pt, 52 -57 

Pt, 80-8(, 

Pt, 58-60; 

Pd. 18-20; 
Ni, 2-4 

Pt, 70-90, 
Pequeñas 
cantidades 
de otros m~ 
tales del 
grupo del 
Platino y 

Hierro 

Ir, hasta 77 
(iridosmina); 
Os, hasta 80 
(osmiridio); 

Ru 
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O). - COMPUESTOS PRINCIPALES. 

Tetracloruro de platino, peso mol. 337.0 6. 

Ea un s6\ido pardo, muy soluble en agua. Se for m a .calentando ácido he xa­

cloroplatínico en cloro a 3 60 ºC; o m enos c 6 rno damente calentando platino 

finament e dividido en c lo ro a esta temperatura. El tetracloruro de plat:l 

no con ácido clorh(dric o en soluci6n acuosa forma una soluci6n de ácido 

hexacloroplatfnico, pero el ácido puro no ha sido aislado. 

El método usual para producir ácido hexacloroplatínico es disolver plat i ­

no en agua regia y ha ce r varias evaporaciones con ácido clorhfdrico para 

expulsar los compue s tos de nitrosilo. El ácido cloroplat!nico y su sal de 

amonio son lo s c ompu estos más in1portantes del pl atino. 

Hexacloroplatinato de amonio (cloroplatinato de amonio), peso mol. 444. 05. 

Contiene 43. 96% de platino, forma cubos amarillos poco solubles en agua 

y menos solubles en solución de cloruro amónico. Se forma af\a.diendo el,!? 

ruro de amonio al ácido cloroplat!nico, La presencia de paladio e iridio -

tetravalentes en solución daría como resultado la contaminación y tiene -­

que evitarse. En general, la formación de cloroplatinato de amonio es la 

fase central de la refinación del platino y es particularmente 11til porque -

calentando al rojo el compuesto 8e descompone y deja esponja o polvo de­

platino puro. 

Los cloroplatinatos de plata, potasio. rubidio y cesio son poco solubles en 

agua; la menos soluble es la sal de cesio. 
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La escasa solubilidad del cl::>roplatinato de potasio hace que sea útil este 

compuesto en la det e rmina c ión del potasio. 

Di6xido de Platino (6xido de platino), peso mol. 227. 23. Es un sólido ne 

gro in s oluble. Este compuesto, llamado catalizador Adams de óxido de -

platino, se prepara normalmente fundiendo ácido cloroplatínico con nitr~ 

to de sodio a SOOºC; despué s s e lava con agua para eliminar casi todas -­

las sales de sodio. Si se lava demasiado c on agua pura, el residuo se vue.!_ 

v e coloidal y pasa a través del filtro. El polvo seco se conserva indefini­

damente y puede ser r e ducido a temperatura baja con hidrógeno u otros -

reductores y usarse como catalizador. Calentándolo al rojo en el aire, -

se reduce tamb i én al meta l. Existe un bióxido t rihidratado de platino, p~ 

so mol. 299. 29, que se disuelve en los álcalis y produce sales semejan--

tes a los estanatos. 

E). - PRO PI E DA DES FlSICAS Y QU IMICAS 

En las tablas 1 y II se dan las propiedades ffsicas del platino y sus aleaci~ 

nes. El platino permanece brillante en el aire a todas las temperaturas; 

pero el oxfgeno aumenta la rapidez de evaporaci6n a temperaturas eleva­

das, se supone que a consecuencia de la formación de un óxido volátil. 

El platino finamente dividido puede ser oxidado y convertido en monóxido 

de platino a soo•c en oxfgeno, preferiblement e bajo presión. 

El gas sulfuroso no parece ejercer ningún efecto sobre el platino a tem-­

peraturas elevadas; el metal permanece brillante a llOOºC. El platino fi­

namente dividido se· utiliza desde hace muchos años como catalizador en 
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las mezclas calientes de S02-S03 en la fabricaci6n de ácido sulfúrico. El 

ácido sulfúrico ataca muy poco al platino calient e : s"e observa un ligero -

aumento de peso después de una exposici6n de 12 horas a IOOOºC. El azu 

fre aleado con el platino en proporciones superiores a O. 02% reduce la -

ductilidad a temperaturas ordinarias y elevadas. 

El hidr6geno y muchos otros gases reductores no son directamente per­

judiciales para el platino, pero pueden provocar la reducci6n de compue_! 

tos de f6sforo, silicio, arsénico, estaño, bismuto y otros elementos ind~ 

seables de los materiales que rodean al platino. Estos elementos se - -

alean con el platino y lo deterioran; especialmente perjudicial es la pre-

sencia simultánea de azufre y silicio en condiciones reductoras. Debe -

evitarse la exposici6n del platino a llamas de gases fuertemente reduc-­

toras. Al fundir el platino, la atm6sfera ligeramente oxidante simplifi­

ca el problema del refractario; se usan como crisoles: la cal, el 6xido­

de circonio y el circonio, y aún la sOice se emplea en la fusi6n al sopl~ 

t e de pequeños lotes. El platino no es atacado por el mercurio y es in­

soluble en él, aunque e s mojado por el mismo, cualidad que se aprove­

cha en revelado res eléctricos especiales. Casi t-:>dos los demás meta­

les se alean con el platino, pero son pocas las alea c iones importantes. 

El platino resiste al vidrio ·fundido a las temperaturas de los crisoles 

para fundir el vidrio, y se usa, con ligeras adiciones endurecedoras, -

para producir las fibras d e vidrio y los vidrios 6pticos, incluso los bas~ 

dos en compuesto s de las tierra s raras, como los vidrios introdu c idos 

por la Ea s tman Koda k Company . 
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Los álcalis fundidos son algo corrosivos para el platino, especialme_!! 

te en presencia d e oxígeno o de agentes oxidantes; los rnás corros ivos 

son los hidr6xido s de bario y potasio. Los sulfatos, carbonato s , clor~ 

ros y algunos fluoruros son bien tolerados, pero los cianuros y los su! 

furos alcalinos fundidos son corrosivos. 

A la temperatura ordinaria, el platino resiste a cas i todos los reacti-

vos, salvo el agua regia y tal vez el bromo. A !OO ºC, el ácido bromh[ 

dri co, el ácido yodhídrico, el bromo, el cloruro férri c o y los cianuros 

(en presencia de oxíg eno) so n ligerament e corrosivos; el agua regia es 

mu y activ a a lOOºC. 

Los ánodos de platino muestran poca corrosión a la temperatura ordi-

na ria en soluciones que contiene n cloruros y sulfatos, y esos ánodos 

se utilizan para producir el ácido p ero xidisulfúrico y los percloratos 

por oxidación anódica. También se usan ánodos de platino en celdas -

para la producción de c loro, en operaciones de niquelado y estañado -

por galvanoplastia y en numerosos electroanálisis de laboratorio. 

Cuando se hace pasar u na corriente alterna por electrodos de platino, 

se altera radicalmente el comportamiento y se produce la disolución en 

ácido sulfúrico, ácido clorhídrico y varios otros electrólitos con una 

rapidez que resulta útil para el grabado y a veces es suficiente para -

disolver el platino. 

El platino es atacado por el cloro a temperaturas elevadas. La veloci_ 

dad de c orrosión máxin1a en cloro circulante es aproximadamente --
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20g / dm2/dia a 570ºC. Despué s disminuye la rapidez hasta aproximada-

mente 2% de este \· a lor a (,50 ºC. y aumenta con rapidez moderada por 

encima de esta temperatura. Contrastando con esta acción del cloro, el 

ataqu e por el ácido clorhídrico en condiciones reductoras es insignifica~ 

te a lOOOºC. Equipo comercia 1 grande revestido de platino ha estado fu~ 

cionando durante varios años en contacto con ácido clorhídrico y materi~ 

les carbonosos a 750ºC. 

Se ha estudiado la corrosión en halógenos a presione !f bajas. Con bromo 

y yodo no se producfa ningún ataque entre 600ºC. y SOOºC.; pero a temp~ 

raturas superiores a 1200ºC., la velocidad del ataque por el cloro, el -­

bromo, y el yodo era aproximadamente la misma. 

El comportamiento de las aleaciones a temperaturas elevadas desde el -

punto de vista de la corrosión es complicado. 

Los compuestos d e platino son fácilmente reducidos a platino metálico. 

Por ejemplo: casi todo el platino refinado es convertido en esponja ca-­

tentando al rojo cloroplatinato de amonio. El platino puede ser reduci­

do de una solución a la temperatura ordinaria por medio de hidr6geno -

a presión; la hidrazina y las sales titanosas reducen las sales de plati­

no al estado metálico. En soluciones alcalinas, el alcohol da negro de 

platino . Esas redu ccion es a baja temperatura dan catalizadores muy -

activos ele la hidrog e nación y la deshidrogenaci6n. 
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TABLA I. Propiedades físicas del platino puro 

Estructura cristalina 

d4 
Coeficiente linea l de dilatación térmica a 20ºC. , por º C . 
Ca lo r especHico a OºC. , cal. / gramo 
Conductividad términa a 20ºC., cal. /( seg .) (cm 2 ) (ºC . / cm.¡ 
Presión de vapor a la temperah1ra de fusió n, micras 
Resistividad e léctrica, microhmios-crn: 

A OºC. 
A 20 ºC. 

Coeficiente d e temperatura de la resi stiv idad eléct ri c a , 
0-LOO ºC., por ºC. 
Susceptibilidad de masa, unidades c. g. s . 
Función de trabajo, electrón-vo ltios 
Res i stencia a la tracción (recocidol, 
Módulo Young de elasticidad, Kg / c m2 
Alargan1iento, % 
Dureza Vickers (recocido) 

Kg / crn 2 

Cúbica d e caras 
c entradas; a = 

3.Q1 6 A. a 20 ºC. 

¿l. 4 
<1 , 0xl0 - 6 

0.032 

o. 17 
o. l r 

9 . 8 
lo () 

o. 003927 
9 . 0 X 10- 6 

5 32 
l 400 
l 546 X 10-3 
25-40 
38-40 

TABLA!!. Propiedades físicas de las aleaciones comerciales de platho 

Resistividad eléctr i ca. 
microhmio s-c m 

Aleaci6n Densidad 
A Oº C. A 20º C . 

Ca l idad cri- 21. 4 10 . 6 11. 4 
sol 
(99.5 + % 
pura) 

0.3% Ir-Pt 21. 4 1 2. 7 --
O 8 % Ni-Pt 2l. l 11. 9 12. 2 
3 . 5% Rh-Pt 20 . 8 15 7 16 6 
10% R h-Pt 19 . 97 18 5 19. 2 
20% R h•Pt 18. 74 20. 2 20 . 8 

10% Ir-Pt 21. 53 24.4 25 

25% lr-Pt 21 . 66 3 2. 5 33 

5% Ru-Pt 20.67 31 31. 5 
10% Ru-Pt 19. 94 42.4 43 
4% W-Pt 21. 3 34.5 3 5. l 

a Baby Brinell. bola de 2 mm, carga 120 Kg. 
b Dureza Vick ers. 

Co efici ente Resisten-
de temper~ cia a la Alarga-
tura de la Dureza t racci6n miento, 
resistividad B rinellª (rece - % 
eléctrica. cido) 

20-100º c. Kg/cm 2 

0 . 0038 5ob l 680 30 

50 2 390 24 --
0.0034 75 2 100 23 
o 0025 75 2 460 28 

o 0018 90 3 160 35 
o 0015 120 4 920 40 

o 0013 130 3 860 25 

o 000(.5 24 0 B 780 20 

0.0009 130 4 210 34 

0.0008 19 0 5 970 31 
0.0008 l50b 5 270 25 



13 

F).- MERCADO DEL PLATINO EN MEXICO. 

En nuestro pafs no se produc e este n1etal, en can1blo , existe un consumo 

q11e se C\lbre co n importacione s . Estas f11eron del ord en de 38 kilos en• 

el año de 1968 con una erogación de 3. 5 millones de pesos, Las adquisi-

ciones, son en forma de a lambre, lingot es , y laminillas. Estados Unidos 

y Al emania Occidental son los princi pales países abastecedores. 

En el ámbito internacional muy po c os son los pafses que figuran como pr~ 

ductores de plat i no; en efecto, de la producci6n lograda en 1968, que fué -

de 99, 9 20Kg. correspondió a Rusia 60%, a la República de Africa del Sur 

25. 6%; a Canadá 12% y con el 2.4% restante contribuyeron Colombia y E!_ 

tados Unidos. 

Como principales pafses consumidores de platino, se pueden citar a Est~ 

dos Unidos que absorbe alrededor de la tercera parte de la producci6n --

mundial y en menor proporción figuran Inglaterra, Alemania Occidental, 

Japón y países bajos. 

En 1968 el platino se cotizaba en el mercado mundial a raz6n de $45, 815, OOKg 

en contraste a 19 64 en que el precio era de $35, 365. OOKg. En el presente 

año de 1974 el precio del platino en el mercado internacional oscila entre 

$80, 000. 00 y $100, 000. 00 el kilogramo. 

IMPOH.TACION DEL PLATINO EN EL AÑO 1971 (MEXICO) 

BARRAS, LINGOTES Y PEDACERIA 

PAIS GRAMOS NETOS V A LOR EN PESOS 

Estados Unidos 1681 140, 509 

Países Bajos 53 41. 63 7 

T o t a l 1734 182, 14 6 
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TUBOS DE PLATINO 

PAIS GRAMOS NETOS VALOR EN PESOS 
Estados Unidos 92 8, 154 

T o t a l 92 8, 154 

ALAMBRE DE PLATINO 

PAIS GRAMOS NETOS VALOR EN PESOS 
Alemania Reo. Federal 4.595 378 538 
Estados Unidos 12. 711 730.674 
Reino Unido l 614 l l l, Oll 

Total 18, 920 1, 220, 223 

MALLAS O REJILLAS DE PLATINO SIN ALEAR 

PAIS GRAMOS NETOS V A LOR EN PESOS 
Alemania Reo. Federal l. 783 5. 912 
Estados Unidos 6 095 348.297 
T o t a l 7, 878 354,209 

CRISOLES O CAPSULAS DE PLATINO 

PAIS KG. BRUTO V A LOR EN PESOS 
Alemania Reo. Federal 6 52. 616 
Canadá l 5. 898 
Estados Unidos 18 267. 912 
Reino Unido 2 24.020 
Suiza 5 5. 295 

T o t a l 32 355, 74 l 

ESPATULAS DE PLATINO 

PAIS KG. BRUTO VALOR EN PESOS 
Estados Unidos 7 l. 4b!S 

T o t a l 7 l, 468 

V A S O S 

PAIS KG. BRUTO VALOR EN PESOS 
Estados Unidos l 294 

T o t a l l 294 
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APLICADORES 

PAIS KG. LEGAL VALOR PESOS 
Estados Unidos ll 7. 742 
T o t a l ll 7. 742 

ELECTRODOS (ANODOS O CATODOS) 

PAIS KG. LEGAL VALOR PESOS 
Alemania Rep, Federal 129 15 404 
Canadá 1 798 
Estados Unidos 173 100. 042 
Jao6n 12 350 
Países Bajos 2 L 710 
Reino Unido 36 32. 234 
Suiza 3 1 23.836 
T o t a l 384 174,374 

PULSERAS PARA RELOJ CON ORO, PLATINO O AMBOS 
METALES 

PAIS KGS •. NETOS VALOR PESOS 
Estados Unidos 500 55. 000 
Canadá 3 330 

T o t a l 503 55, 330 
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CAPITULO II 

USOS DEL PLATINO EN LA CIENCIA Y LA TECNOLOGIA 

El platino y sus aleaciones tienen una extensa aplícaci6n industrial por su 

actividad catalftica, inercia química y elevado punto de fusión. Como ca­

talizador, el platino se emplea en reacciones de hidrogenación, deshidro­

genaci6n, isomerizaci6n, ciclaci6n, deshidrataci6n, deshalogenaci6n y -­

oxidación. El platino finamente dividido, soportado por óxido de aluminio 

se emplea para mejorar el número de octano de la gasolina, pues acelera 

catalíticamente una compleja serie de reacciones de deshidrogenación, --

hidrogenación, isomerización y ciclación. 

Para la oxidación catalítica del amoniaco, ácido nítrico u óxidos d e nitr6-

geno se utilizan redes de una aleación de platino y rodio. 

El platino es un catalizador del antiguo proceso de contacto para obtener • 

ácido sulfúrico, de la conversión del monóxido de carbono por combinación 

con oxígeno, de la recombinación del hidrógeno y oxfgeno para formar agua, 

de la reducción de los grupos nitro y de la eliminación del óxido de nitróg~ 

no de las corrientes gaseosas, por reacción con el hidrógeno, formando -

nitrógeno y agua. 

El platino y sus aleaciones tienen mu chas aplicaciones en productos espe­

cializados, ánodos insolubles, joyería, hileras para la extrusión de fibras 

sintéticas, equipos para fusión, agitación y extrusión del vidrio fundido, -

pares térmicos, termómetros de resistencia, contactos eléctricos, dispo­

sitivos para odontología y medicina, equipos de laboratorio resistentes a 
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la corrosión, encendedores de gas catalíticos, discos de ruptura de - -

presión, resistencias para hornos eléctricos y tubos de vacío para fines 

especiales. Es muy apreciado en la fabricación de .instrumentos de com~ 

nicaci6n (teléfonos y radio), en aparatos de rayos X, y en algunas piezas 

de máquinas de tejer fibras sintéticas. 

En la industria química uno de los mayores usos del platino (aleado con -

un 10% de rodio) es como cataliz ador en la producción de ácido nítrico, el 

cual se usa en fertilizantes y explosivos. En 1970, Engelhard Minerals -· 

anunció un nuevo sistema catalizador de metal precioso para la producción 

de ácido nítrico por oxidación del amoníaco. 

El énfasis que se ha pue sto en el control de la contaminación del medio -

ambiente, ha ocasionado muchos nuevos desarrollos en el uso del platino 

por la industria petrolera. La mayoría de dispositivos catalíticos propue;!_ 

tos para el control de las emisiones de los tubos de escape de los automóvi_ 

les, requieren gasolinas sin plomo. Porque logrando altos niveles de oct~ 

no sin el uso de plomo requieren gran tratamiento de los sistemas alimen-

tadores de petróleo. El uso del platino en la refinación de petróleo se in-" 

crementó en 1970. 

El Marca paso desarrollado por Medtronic, lnc., usa electrodos de platino 

para estimu la r el mús culo cardíaco. Se han continuado pruebas en la pr~ 

viament e no cono c ida hab ilidad de los compu estos del platino para inhibir 

la leucemia y sa rco1na en ratones. 
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CAPITULO IlI 

QUIMIGA ANALITIGA DEL PLATINO 

A). - MATERIALES PLATINIFEROS QUE SON USUALMENTE ANALIZADOS 

Los dos tipos más comunes de minerales de platino con los que se encuentra 

el analista son: Granos de platino y osmiridio. Estos son concentrados m~ 

cánicamente, quedando una pequeña cantidad de minerales asociados, tales 

como cuarzo, ilmenita, cromita y magnetita. Estos constituyentes no me• 

tálicos se denominan con10 "a rena " . Tales materiales se pueden analizar 

directamente. Los minerales primarios que contienen pequeñas cantidades 

de metales del platino deben de concentrarse por fusión en un crisol, como 

se ha ce comúnmente con los materiales que contien en oro y plata. 

Entre los productos de refinaci6n y manufactura que necesitan análisis están 

los metales más o menos puros, particularmente el platino y paladio ya sea 

en forma de esponja o de metal compacto. Hay también aleac iones de plati_ 

no-iridio y platino-rodio que se utilizan en las industrias, e l éc trica, de jo­

yerfa, en instrumentos científicos y en material de laboratorio ; los dentis• 

ta s utilizan aleaciones de oro con platino o paladio o ambos, y e n joyería se 

utiliza una gran variedad de aleaciones, en las cuales predomina el platino 

(algunas veces ol paladio), pero pueden contener algunos de los otros metales. 

Hay también piezas bimetálicas formadas por aleaciones de platino y ar- -

trculos que han sido electroplateados con rodio u otros m e tale s del platino, 

además hay subproductos y residuos de la refinaci6n y manufactura, asr -­

como la recuperación del platino de los catalizadores y residuos de osmiridio 
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natural y de aleaciones sintéticas utilizadas en la industria de puntos para 

pluma de escribir. 

B). - COMPORTAMIENTO DEL PLATINO EN TRABAJOS ANALITICOS. 

El porqué del uso común del platino en trabajos analfticos es una irnpor-" 

tante consideración acerca del comportamiento de este elemento en grupos 

separados. Para el propósito de esta discusión, las pequeñas cantidades -

de otros metales del platino presentes en los materiales de platino, pueden 

considerarse corno insignificantes o que tieilftlcornportarniento similar al 

del platino. 

El platino se precipita en soluci6n ácida corno sulfuro con ácido sulfhídrico, 

en un intervalo grande de acidez. El tratamiento del sulfuro con sulfuro de 

amonio, produce una solución incompleta. Esta reacción con sulfuro de arn~ 

nio, se complica por la presencia de hidróxido de amonio, o hablando más -

extrictarnente con el amoníaco, el cual reacciona con el platino produciendo 

cierto número de compuestos con amoníaco, de manera semejante a los com 

puestos aminocobálticos, los cuales tienen_yarios grados de solubilidad. Es 

tos compuestos son tan estables corno sus so luciones, tanto en medio 'ácido 

como básico presentan propiedades marcadamente diferentes de aquellas s~ 

luciones en las que el platino se encuentra como cloruro o mejor dicho corno 

cloroplatinato. 

. l 
Por ejemplo, los arninoplatinatos reaccionan tan lentamente con el sulfuro -

d e hidrógeno que es prácticamente imposible precipitar el platino completa-

mente en las soluciones de estos compuestos. También se puede precipitar 
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el platino de tales soluciones por medio de hidr6geno o de agentes redu~ 

to res orgánicos! Sin embargo puede suceder también que la reacci6n, 

sea lenta con estos reactivos. l L~ s re_s~lta_dos_p!"~_c~ic::_o_¡¡__ en tr~g!ÜQ.lLª11.,e_ 

~~J.us_cua.les el platir¡o está en soluci6~, se tra_ta c on hidr6xido 

de a1nonio y precipita fraccionadamente en un número subsecuente de --- ----- - --·-- -- . - -· -- _, -

ope raciones para obtener un análisis c ompleto/ Los problemas se origi_ 

nan con el tratamiento con el hidróxido de amonio, en el cual la mayor -

parte del platino q u eda en la solución; si se agrega un ligero exceso de -

hidróxido de amonio durante un tiempo razonable, pero algo de platino -

permanecerá con los precipitados de otros mota les. luna vez que los --

aminoplatinatos están en soluci6n se necesita hacer un tratamiento drá~ 

tico para transforma rlos a otros tipos de compuestos de platino! 1 Una -

manera de transformarlos, consiste en adicionar ácido sulfúrico y un -

poco de ácido nftrico a la solución y evaporar has t a la aparici6n de humos. 

La temperatura de ebullición del ácido sulfúrico deberá mantenerse más 

o menos 15 minutos. Si el exceso de ácido sulfúrico es indeseable, se -

pu e de eliminar po r evaporación. Después de este tratamiento, se nec~ 

sita adicionar un poco de agua regia para redisolver el platino metálico, 

el cual estaba precipitado. / Una alternativa e s la de evaporar a se}uedad 

(sin adicionar HzS04) y quemar el residuo lentamente y después a ñadir -

un poco de agua regía para redisolver el platino. En presencia de algu--

nos cloruros de álcali del platino, no puede ser reducido a metal, pero -

El hidr6xido de amonio puede precipitar parcialmente al platino de las -

soluciones de cloruro como cloroplatinato de amonio relativamente inso 
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luble. Sin embargo en e l análisis de otros materiales platiníf e ros, rara• 

v·ez ex iste platino sufici ente en la s olución qu e exc eda la solub i lidad del-· 

cloroplatinato de amonio. 

El platino reacciona con un exc eso de hidr6xi do d e sodio formando platina-

tos solubles, pero esta reacción pasa a través de varios pasos intermedios, 

algunos de los cuales produ c en substancias in s olubles, las cuales pueden -

redisolverse posteriormente si se encuentra presente algún otro precipitado. 

tj;_e debe tornar en consideraci6n la posible precipitaci6n del platino corno rn~ 

tal , en el caso de agregar ciertos reactivos or gánicos o substancias reducto 

ras a la soluci6n en la cual se encu entra el platino. Sin embargo, estas rea~ 

ciones son menos favorecidas que el efe cto d e ciertos agentes reductores los 

' cuales simplemente redu cen el platino de cuadriva lente a diva lente. En so lu 

ciones dilufdas esta reacci6n no sucede rápidamente y puede causar errores 

en trabajos volu métricos, debido al consumo excesivo de agente reductor, • 

cuando éste es medido, o del a g ente oxidante usado posteriormente; el plati -

no se reo xida y pa s a al estado cuadrivalente. Esto se presenta por ejemplo, 

en el uso de bióxido d e azufre para reducir algu nos elementos que son dete..!: 

minados por titula ci6n con u n agente oxidante. E s te caso en particular se -

complica por una reacción secundaria del platino bivalente con bi6xido de --

azu fre, o ca s iona ndo la formaci6n de sulfuros complejos. Estos compuestos 

son muy e stabl e s y só lo son ligerame nte convertidos a cloruros cuando un -

ex c eso d e bióxido ele a zufre es eliminado de la soluc ión. Errores adiciona-

l e s s o n intro du c idos e n una titulaci6n oxidimétrica, debido al lento despre.::: 

dimiento del bi6xido de azufre o la oxidación directa del radic al s u lfito en-

los compues tos compl e jos de platino). 
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Lo dicho anteriormente ilustra , la tendencia tan marcada que tiene el pla­

tino para formar complejos cuando está. en soluci6n. !Muchos de éstos -­

son estables pero pueden pr e sentar una ligera semejanza con las propie­

dades qufmicas normales d e l " platino " , las cuales son r ealment e las prE_ 

piedades d e l ión platino o del ión cloroplatina t:o l A unqu~ a l!! tlf10S de es to s 

complejo s pueden ser nuevamente con,,ert ido s a cloroplat inatos o a algún 

otro compuesto deseado, estas conversio nes son reacciones frecuentern.e_!2 

te lentas, en contraste con la mayorfa d e las reacciones de química anali_ 

tica que son instantáneas. Para el analista, lo ant e rior significa que, -­

cuando hay alguna duda acerca de el comportamiento de pequeñas cantida 

des de platino en soluciones resultantes de las fusiones o de otros trata­

mientos en ma teriales de platino, es recomendable precipitar el metal -

con ácido sulfhídrico de las soluciones de ácido clorhídric o o ácido sulfú 

rico antes de proceder a otras operaciones. 

Debido a la reducción del costo del platino en los años recientes, el uso -

del oro o aleaciones de oro con paladio o platino, como substitutos del -­

platino en materiales de laboratorio no son muy comunes. Cuando se van 

a utilizar estos materiales se debe tomar en cuenta el comportamiento de 

los metales debido a que éstos van a ser introducidos en las soluciones -

por analizar. El oro se precipita más fácilmente que el platino por la -

acción de agentes reductores y puede precipitarse parcialmente cuando -

sus soluciones son evaporadas a sequedad en un baño de vapor. El oro -

se precipita con hidróxido de amonio (para formar oro fulminante). Un -

exceso de hidróxido de sodio no produce precipitado, pero si se encuen-­

tran otros compuestos insolubles pueden atraparlo. 
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En trabajos analíticos el paladio tiene un comportamiento muy parecido• 

al del platino pero tiene una tendencia menos pronunciada para formar col!! 

piejos estables. lJn exceso de hidróxido de am<>mo produci rá una amina SS'_ 

luble, pero si se precipitan otros compuestos al rnismo tiempo, estos pue-

den atrapa r algo de palaclio. El hidr6;:idc• ele, ; o di ·:· :>ro d11c e un precipitado 
) 

d e hidróxido de paladio. CI pa ladio reaccio ll a e o n el u i6xido de azufre for 

mando sulfitos solubl es o ~u l fítos dobl.,s de la 111i s n oa fornoa que el platino. 

El paladio precipita con yoduros y con climetilg lioxima en soluciones ácidas 

y alcalinas. El oro precipita con dimet:ilglioxima. 

C). - ATAQUE DE MINERALES Y ALEACIONES 

De los seis metale s del grupo del platino y oro, solo el paladio y el osmio 

son atacados apreciablemente por cualquier ácido solo. El ácido nítrico -

disuelve lentamente al paladio y ataca al osmio, si está finamente dividido. 

En esta forma el osmio también es atacado con ácido sulfúrico concentrado 

y agua regia y menos atacado con ácido n!trico fumante. El paladio y el 

oro s e disuelven rápidamente en agua regia y el platino un poco menos. El 

agua regia ataca menos al rodio, iridio, o rutenio (a osmio en forma com-

pacta), pero cuando estos metales están presentes como constituyentes me 

.nores en una aleación de platino, toda la aleación se disolverá.­ La veloci 

dad d e ataque del platino disminuye notablemente con la presencia de esos 

metales. Por ejemplo una aleación c on treinta por ciento de iridio es prá~ 

ticamente insoluble en agua regia. Cuando no es muy soluble, el mejor m.§ 

to do de ataque ele la aleación donde predomine el platino, es digerirla con -

agua regia en calient e tomando en consideración que cualquier cantidad -

de osmio presente se perderá como tetróxido de osmio volátil, a menos --
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que el aparato esté provisto de un matraz colector en el cual se absorba 

' o se condense el tetr6xido. ~~-t!"~"':olúmenes de _ácid~ ~~'?:_hí<!_r_i_':_~: _ _'.:'.::_ 

volumen de ácido nftrico y un volumen de agua hacen una mezcla adecua 

~a _d_e_!"~u~ _ _r_~gia_: __ El ataque de aleaciones de platino c on agua regia es-

a menudo tan lento que es convenient e aumenta r la s upedici e de la rnues 

.. 
tra mediante martilleo o estiramiento. El a gu a repa dilu ída debe rá ser 

usada para disolver el oro, platino, esponja de paladio o paladio negro . 

Cuando se utiliza agua r egia para ata c ar minera le s d e platino, eof ectuan 

do una separaci6n de estas aleaciones en las cua les predornina el plati-

no, junto con algo de ore~ o p a ladio nativ o s, de la s aleacione s de osn1iridio . 

Materiales como el osrniridio , y otros q ul": cor,ten ~~ <in n1le11io, osmio, r~ 

dio y osmiridio no se alean con un e xc es o el ~,,, plat i no,-, pal a di o, geni~r-~.!-

mente son atacado_s ~r fundentes de ox~d<:_~ió_1~ a _lca__lina. S i el rna t eriai 

metálico no está finamente dividido, lo mejor es atacarlo lentam e nte m~ 

<liante fundentes. Los materiales en grano como el osmiridio nativo, se 

pueden pulverizar por fusi6n con IO partes de zinc, seguida de un trata--

miento del lingote con ácido clorhídrico diluído para disolver el exceso -

de zinc. Mediante este proceso los granos metálicos se convierten en --

una mezcla finamente pulverizada de aleaciones de zinc con metales de -

platino. 

La fusi6n se efectúa en u n crisol de cuarzo bajo una c ubierta de cloruro 

de zinc al rojo vivo durante una hora por lo menos. Se recomienda agi-

tar la mezcla fundida con una varilla de grafito, teniendo cuidado de r~ 

cuperar el metal que se quede adherido a la varilla. Se necesita utili-
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zar zinc prácticamente libre de plomo, debido a que la mayoría del plomo 

se queda en el residuo insoluble en ácido clorhídrico. El residuo finamen 

te dividido se debe lavar y secar, pero no quemarlo, antes de fundirlo con 

álcalis • 

Los fundentes que se utilizan más frccuenternente s o n: per6xido de sodio, 

una mezcla de hidróxido de sodio c o n Z5"i· de p0r <'.i x id•· de sodio o nitrato -

de sodio, y peró x ido de ~""<rio : Las ft:s ion¡>s co n ~wrf>xido o hidróx ido de 

sodio se pueden llevar a cabo e n platos d<' fi <" rro, níqu el y preferenteme~ 

te plata. Si se utili ;,;i une\ n1e 7. cla de álcali cáustico y nitrato, se reco- -

mienda usar platos de o r o, ya quc e l oro es m enos a t a cado que la plata -

por estos reactivos y la masa fu ndi da n o tiende a ck·di. zarse como con la 

plata. Cuando se "mpi ea e l método de <'x p losión con peróxido de sodio, 

corno lo describ e Mu eh Jb,•r¡¿( l) S P deben utili zar c:ris" les d e níqu ,. ! o pla-

ta. La ventaja de t~ ste método es qt:<' no se introdtc c c ningún rnatedal e~ 

trafio en el crisol, pero se necesita usar cantidades mayores de reactivo . 

Cuando la fusi6n se hace de una manera ordinaria, se aconseja usar una -

parte de material por cuatro de reactivo por lo menos. 

Cuando la masa obtenida de la fusión con álcali cáustico o peróxido de so-

dio se enfrfa, se lixivia con agua. Los compuestos metálicos se disolve­

.1' 
rán en parte y otra parte permanecerá corno residuo insoluble en agua. -

E l osmio y rutenio tienden a formar más compuestos solubles en agua que 

el iridio, aunque ésto depende de la temperatura de fusión y probablernen-

te de otras causas. Antiguamente se utilizaba la tendencia a formar com-

puestos solubles en agua para separar osmio e iridio de rutenio. Con los 

.. 
actuales métodos de análisis no se necesita hacer esta separación. Des-

pués de que la masa fundida se ha desintegrado completamente, la so-
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lusi6n se calienta para descomponer el per6xido de hidr6geno (•i se u116 -

per6xido de sodio) y despu~s se acidifica fuertemente con 'ciclo clorhídri-

co o ácido bromhfdrico y se digiere para convertir los 6xidos hidratados -

o sales de oxiácidos a los compuestos halogenados. Si el oemio está pre-

sente, el ácido se añade despu~s de que la mezcla fundida se ha desinte•• 

grado y se coloca en un matraz de destilaci6n, y el tetróxido de osmio se 

absorbe en un recipiente adecuado. (Esto es necesario, si en la fusi6n se 

utiliz6 nitrato . 

El uso del peróxido de bario tiene ciertas ventajas sobre el hidróxido de -

sodio o per6xido de sodio, una de ellas es que las masas mezcladas sint~ 

r"izan mejor que las fundidas. Esto disminuye el ataque a las paredes del 

crisol, pero se n e cesita hacer un n 1ez c lado fntin10 y co m p leto e nt r e el 

reactivo y la muestra para asegurar un grado rnáximo de c onv er s i6 n a corn 

pu estos solubles.' Otra ventaja e s que e l tratamiento con agua d e la n1a sa 

sinterizada produce e l que no se solubilicen los c ompuesto s n 1etá li c o s de 

l 
platino, pero convierte el exceso de peróxido de bario en una. solución de 

hidróxido de bario que se filtra del residuo y se desecha. 

Hay que asegurarse primero de que esta soluci6n esté libre de metales -
1 

1 

de platino antes de desecharla (mediante acidificaci6n y digestión con ác.!:_ 
1 

do clorhfdrico y tratándola con ácido sulfhídrico). Cuando el residuo in-

soluble en agua se digiere con ácido clorhídrico o aéido bromhídrico, los 

metales de platino que están en parte como sales de bario de sus oxiácidos, 

se convierten en compuestos solubles d e cloro o bromo. Después de es-

te tratamiento queda un pequeño residuo de metal no atacado y algo de -
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eul!&to de bario (BaS04¡. El per6xido de bario disponible en el mercado -

esti contaminado con sulfato de bario y se puede contaminar con compue_! 

tos de azufre si para calentar se usa una flama de gas. Realmente el azu 

fre ee puede introducir en hornos calentados eléctricamente los cuales-• 

han sido usados anteriormente para tratar materiales que contenían azu-• 

fre. El residuo insoluble se puede quemar y tratar otra vez con peróxido 

de bario. Si se desea se puede separar primero el sulfato de bario de un 

metal no atacado quemando la mezcla en un crisol de porcelana en atm6_! 

fera de hidrógeno, después el sulfuro de bario (o sulfito) se lixivia con­

ácido clorh!drico dilu!do. 

El material insoluble en agua después de ser lixiviado de la masa sinteri._ 

zada obtenida cuando se usa peróxido de bario c omo " fundente " se trata­

de la misma m ane ra c01n o la solución y e l pr ecipitado que se obtiene de 

una fusión conál calis. Se debe recordar que una considerable cantidad -

de bario permanece en combinac ión con los metales de platino después -

de ser lixiviado y puede tomar parte en reacciones posterior e s. Si se -

desea, se puede eliminar el bario de la solución ácida precipitando con 

una cantidad determinada de ácido sulfúrico. Un exceso de ácido sulfúri 

co es indeseable debido a los efectos que producir!a posteriormente. 

Cualquier fundente se utiliza para atacar los metales, o comúnmente no 

se obtienen conversiones completas a compuestos solubles en un trata-­

miento. El grado de conversión depende del estado de subdivisión y la­

natu raleza del material metálico, y de la temperatura y duración del tr~ 

tamiento. En general, a mayor temperatura y tiempo de fusión más --

prolongado, se realizará un ataq ue más c ompleto del material. Cuando 
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se usa per6xido de bario no es necesario estar cuidando la operaci6n, ya 

que el crisol se puede dejar en la mufla a 750-800 ºC durante unas horas. 

Las fusiones cáusticas o con per6xido cáustico no pueden dejarse sin es­

tarlas cuidando con atenci6n. En algunos caeos, el ataque completo se -

realiza en una hora al rojo vivo. Beamish y Scott(Z) informan un ataque 

completo de residuos de rodio e iridio partiendo de cuentas de ensaye en 

una fusión de lO minutos con per6xido de sodio al rojo vivo con calenta-­

rniento. 

Los compuestos oxi en los cuales los metales !Ion convertidos por funde!!_ 

tes de oxidación alcalina, no siempre son solubles en ácido clorhrdrico, 

especialmente si predomina el iridio. El ácido bromhídrico ataca más -

fácilm ente estos compu e stos y se u tiliza en a lgunos casos con ciertas ven 

tajas. 

Lo s m at e rial e s r icos en rodio son m u y resistentes al ataque de fundentes 

alcalinos , en estas circunstancia s s e debe seguir el tratamiento descrito 

a continuación. 

Los m etales d e l platino se pueden disolver moliendo la esponja íntimamen 

te con cloruro de sodio y calentando la mezcla a una fusión incipiente en -

una atmósfera d e cloro. Esta rea cción produ ce sales de cloro de los met~ 

les c o n sodio, los cuales s o n solubles en todo s los casos, Este tratamieE_ 

to e s mu y útil para materiales ricos en rodio y se puede alternar con v e.!!. 

taja c o n la fusión alcalina d e los residuos de rodio e iridio. Se usa un exce 

s o de clo r uro de so dio aproximadam ente d e 100% de la cantidad r equerida 
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para formar las sales dobles. El ataque raramente es completo, y el rn_§_ 

todo no se recomienda para trabajo analfiico en materiales crudos porque 

casi siempre ha y cierta volatilizaci6n de algunos componentes, traduciéE 

dose esto en pérdidas de material; en estos casos se necesita tener la pr~ 

cauci6n de poner un rec ipiente d e ab so rci6n pa r a absorber la s substancias 

volatiliz adas. 

El rut enio y el osmi o se disuelve~n soluciones alca linas d e hipo c lorito. -

Howe y Merc er< 3 ) pro pon e n este m étodo de ataque pa ra meta l e s pu lve riza-

dos qu e c o ntienen r u t en io . La soluc i6 n debe co ntene r álca li libr e para po-

der oxidar el meta l a tetróxido volátil. El rutenio puro se di sue lv e fácil--

m ent e , pero la ext r acc i ó n d e l m e tal de la s mu e s t ras e s lent a e i n c ompleta 

e n los rnetale s i nsolub l es , po r ejemplo , e l iri dio está rn t i n1amen t e unido -

con e l r utenio. E sto C1C1t rre en la r11 e zc la de espnnj :· l:-.; obt enida s po r prccl_ 

p i ta c i6n simu ltánea el e do s o m ás rn eta l es en su sol11ción o d<· la mezclad" 

s a les obt enida s por i g nic ión . 

E l n1é-toclo desarrollado por W ic h ers, Sch lecht, y Cor don(-\) soll1ciona uno 

de los p rob l emas más difíci les e n e l a n á l is i s de l p latino. E llo s e ncontra 

ron que e l n1aterial pla t i nífero refracta r í o puede disolvers e compl etan1e22 

t e por calentam i e n to en contacto con ácido clo r h í drico qu e contenga u na -

pequei\a c ant ida d de u n age nt e oxida nt e adecuado, dent r o de un l11bo se l!~ 

do el e vidrio a tempe r atur a elevada, La velocidad d ,.I ataque va ría d e --

acu erdo co n la composic ió n el e la mezc la á c ida así como con la ten1p e r~ 

tura . Una mezc la de 2 0 vo lú n1en es d e ác i do clo rh ídri c o c o nc e ntra do c o n 

' 
• 

1 un volum e n de á c ido nítrico fumante, o una cant i dad equival en te de c lor~ 
i 

to d e so d io , ácido perclórico o cloro, e s mu y ut ili za da tambi é n. Una-" 
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mezcla de este tipo a 300ºC disolver.í al osmiridio y al iridio met.ílico r~ 

pidamente. Si los granos met.ílicos de osmiridio tienen un tamaño adecua 

do se pueden dejar dentro de los tubos en un horno con temperatura con--

trolada durante 24 horas, pero si los granos son mayores se dejan más -

tiempo los tubos en el horno. 

Para la mayoría de los materiales, es satisfactorio el uso de ácido clorhi_ 

drico concentrado (alrededor de 36% de ácido clohídrico en peso), pero en 

particulas más grandes o para materiales excepcionalmente refractarios-

se recomienda el uso de un ácido más fuerte. Concentraciones de ácido -

clorhídrico mayores de 50% e n peso se preparan destilando y usando un CO!l; 

densador enfriado con agua muy fría y un receptor enfriado con hielo. Las 

r e laciones de ácido c lorhídrico - agua mayores de l:l se preparan por con-

dcnsación de cloruro d e hidró g eno (seco) utiliz ando un enfriador de aguas~ 

bre la parte superior del recipiente de destilación. La cantidad de ácido -

empleada debe ser adecuada para producir la mejor relación de ácido a oxi 

dante: la cual es 20 gramos de c loruro de hidrógeno a 1 gramo de cloro. 

No se deben usar cantidades menores de 4. Z granios de cloruro de hidróg..":_ 

no por cada gramo de muestra.' S i se utiliza ácido clorhídrico concentrado 

~-;,- (3(, "~ ) se utilizarán por lo menos 10 mi. de ácido por cada gramo de mues­

tra. Con cantidades ma yores de 20 mi. se acelerará la disolución de la -

n1ucst.ra . 

L a mejor cantidad dP agente oxidante para la disolución del iridio a 250º-

300ºC es O. 025 g ramos d e cloro por cada n il. del volumen interno del tu-

bo, o por la acción de cua lq u ier oxidante productor d e c loro. 
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El ácido percl6rico de 70% en peso de ácido percl6rico, es el oxidante 

más convenient e si las reacciones se realizan a temperaturas superi~ 

res a 250"C. A menores temperaturas reacciona tan lentamente con el 

ácido clorhfdrico que se recomienda usar ácido nítrico o clorato de so-

dio en lugar de ácido clorhídrico.\ El clorato de sodio se u sa para evi-

tar la forma c ión de compuestos nitrosos como es el caso del Hz(RuCl5NO). 

Por cada gramo de muestra donde predomine el iridio, osmio, o plati-

no, la cantida d es t equiom étrica requerida del ácido perclór ico (70% en 

p eso ) es de O. 22 mi. S i se usa ácido nítrico como oxidante se d e ben -

~) 
, usar 0.27 mi. de ácido concentrado (70"'o de ácido nítrico en peso) ó --

O. 19 ml. de ácido fumante (91 '\, d e ácido nítrico en peso) que correspon-

d en a O. 22 ml. de ácido p c rcl6rico. El peso correspondiente del clo r~ 

to ele sodio es 0.37 gramos y O. 74 gramos de clo r o . Si la muestra con-

tie ne cantidad e s apreciables de r o dio, r u t,•nio o paladio S <' n eces ita rna-

yor cantidad de ox idan!(• en proporción al pt· s o <'quival c nt e el <> e stos rn e-

tal .. s. Para rodio puro, la c antidad el e cloro es d (' l. OS ¡.:ramos p•ir u n 

g ra n10 de n1etal. 

S e debe notar que si se u s a ácido perclórico a i cniperaturas menon' s rk 

300'C, al go del ácido p e r clóri c o pern1 an<~u· s i el p e ríodo de ca lenta m ie n 

to es n1enor de 2 4 hora s , y pu ed e ser indesl!able su presencia P:n poote-

riores operaciones analíticas ; por ej err1p lo> e l t et róxido de osnüo o rtt -

tenio s e pueden d es p r en d er si la solu c ió n e s evapora da por calentam iento. 

Para aleac ione s de platino-iridio, las c ua le s S t' disuel ven a len1peratura s 

tan baja s como 100 a 15 0ºC, no se rec o1nienda us ar ácido per c lóri co. Pa 

r a este tipo d e aleac ion es se recomienda el uso de O. 27 n1l. de ácido ní-

trico c on c en trado pnr cada gr a rn o d e m et al o t a mb i én O. 3 7 gramo s de -

clorato de s odio. 
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En general, la temperatura en la cual se lleva a cabo la reacci6n, no -

debe de ser mayor que la necesaria para obtener una soluci6n completa 

en un determinado intervalo de tiempo, por ejemplo· de 18 a 24 horas. 

Son necesarias temperaturas tan altas como 300°C para la mayorfa de 

materiales refractarios, a no ser que las part{culas de muestra sean -

excepcionalmente grandes. La inspección de los tubos después de un -

período de prueba indica si es necesario aumentar la temperatura para 

ten e r una completa disolución en el tiempo d es eado. En las aleaciones 

m enos refra c tarias que contien81principalmente platino, es suficiente 

calentar a l!O ºC durante la noche. En este caso no es necesaria una -

pre s ión protectora ext e rna en el tubo. 

El tubo no d eb erá ser más grande d e lo necesa rio para acomodarlo - -

cuando la cantidad de ácido que se use, llegu e a la mitad o a las dos - -

ter ce ras partes d e l tubo . Para las cantidades necesarias de ácido para 

1 a l. 5 gra mos d e rnu es tra, es muy sa tisfactorio utilizar un tubo Pyr ex 

de pared gruesa (2. 5mrn) y de l5mm de diámetro inte r ior y alrededor­

de 2.0 crn de largo, provisto de una ran1a de 4mm de diámetro interior 

y de Zmn1 d e grueso en la pared. Si se va n a tratar grandes muestras, 

será nec esa rio aumentar la longitud de los tubos en lugar de su diáme­

tro o dividir e l ma terial en varios tubos. Sí las muestras son del or--

d e n de 100 mg, se recomienda utilizar tubos de vidrio P y rex de pared­

gruesa de 4mm d e dián1etro interior y 20cm de largo , que se ll e nan --

ha s ta la m itad c on ácido . Para operaciones e n escala mícroanalrtica, 

se usan tubos ca pilar <'s d e vidrio P y rex o cuar zo de 1 mm de diámetro 

interior y 1 mm de grue so de pared. 
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A 3 OOºC las presiones dentro de los tubos cuando están llenos a la mitad, 

se calcula que son de 3500 a 4000 lb/pg 2 . Los tubos de vidrio de pared 

gruesa de 4mm de diámetro interior y 20 cm de largo llenados a la mitad 

con ácido pueden calentarse con seguridad a 300°C sin mucho peligro de 

que estallen. Los tubos grandes deberán colocarse en una bomba de ac.!:: 

ro, dentro de la cual se pone una cantidad pesada de hielo seco con obj.!:: 

to de proporcionar una presi6n adecuada de compensaci6n. El tubo se­

llado con su contenido, se coloca en un casco de acero con tapa y en1~ 

que, dentro del cual, previamente se ha puesto suficiente cantidad de -

carbonato de calcio para neutralizar todo el ácido del tubo en caso de -

romperse. En seguida s e adiciona la cantidad de hielo seco calculada­

para dar la presi6n deseada a la temperatura de operación. La presión 

aproxin1ada que se e spera obtener al calentar la n1ez c la el e ácido puede 

pr e decirse c on bastante aproxin1ación, la r e lación de ácido clorhíd1·ico 

a oxidante es por lo n1enos ele !O a l. Por lo tan to , e l uso ele ácido clo_i:: 

hfclrico de 23, 37 y 48 por ci e nto en peso d e ácido clorhídrico en canti­

dades menores de la mitad de un tubo sellado de !mi. de c apacidad in-­

terna y calentado a 300ºC la presi6n d esarrollada es de por lo menos -

ZOOO, 3630 y 47 3 0 lb / pgZ respectivament e . La s cantidades de hi e lo 

seco que producen estas presiones a 300 ºC son O. 14, O. Z-1 v O, 31 gr. d e 

bi6xiclo de carbono por rni!Oitro d e espacio libr e alrededor d e l tubo S_<". 

liado. DespuSs de introducir el bióxido, la tapa se atornilla rápidame~ 

te y el casco es sumergido en agua para probar si no hay fugas por el­

ernpaque. El casco se ladea ligeramente para distribuir la m u estr a -­

en el tubo, el casco se coloca horizontalmente en un horno y s e calienta 

a la tempe r atura deseada. Cuando ha terminado la reac ción, e l casco 

se enfría hasta la temperatura ambiente y se sac a el tubo . 
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Para cargar el tubo, primero se introduce la muestra pesada por el ex­

tremo abierto del tubo. Si el tubo va a ser cargado con ácido clorh!dri­

co o cualquier otro ácido, es conveniente enfriarlo con hielo. El agente 

oxidante será añadido después. Si el agente es clorato de sodio, debe -

enfriarse el tubo lo suficiente hasta congelar el ácido clorh!drico. y -­

mantenerlo congelado hasta que el tubo ha sido sellado completamente. 

El enfriamiento puede hacerse por medio del hielo seco o por una mez­

cla de hielo seco y cloroformo y tetracloruro de carbono ( l + l ). Se-­

llar el tubo, constriñendo y estirando el tubo en una parte muy pequeña; 

esta se puede hacer por calentamiento con un soplete con oxrgeno-gas -

de manera semejante para cualquier trabajo de soplado de vidrio. Es­

tos sellos son buenos, seguros y fáciles de preparar; se debe tener cu.!:_ 

dado de qu e no quede ningún orificio por pequ e ño que sea, de otra forma 

el gas <1t ilizado proporciona la presión de compensación para entrar al 

tubo durante el calentaniiento, pero se debe prevenir si el pequeño ori­

ficio se tapa con los productos de reac ció n. Esto originará un aumento 

ele presión que puede ser peligroso en el tubo c u ando la presión de col!: 

pensación se lib era, la cual es parecida a romper el tubo c u ando este-

s e abre. Cua lquier tipo de sello puede ser probado para fuga capilar­

por medio de la limpieza d e l tubo de arriba hacia abajo con un poco de 

papel tornasol. 

Cuando e l período de r eacción termina, el tubo puede ser colocado con 

su so porte e n 1111 vaso co n agua cali ent e . Los vapores que se condensan 

en la parte superior rápidan1ente se la.van con la solución del vaso. Des 

pu és s e abr e el tubo, g eneralmente se enfría con una mezcla de enfri~ 

miento o en hi e lo se co. Esto co nd ensa el cloro residual disminuy en do 
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la presión del nitr6geno, dicho gas puede estar presente si se utiliza -

ácido nrtrico como agente oxidante. Si se forman productos volátiles­

en la reacción es conveniente enfriar el tubo antes de abrirlo para ev!_ 

tar fugas. Cuando el tubo está completamente congelado, se abre el 

tubo y se invierte para vaciarlo en un vaso que contenga agua o cual­

quier lfquido adecuado para clilufr la solución concentrada de la mue~ 

tra, la cual está congelada y al fundirse se escurre por las paredes -

del tubo. 

En los tubos abiertos que contengan un exceso de oxidante, especial­

mente en la forma de cloro, el cual ha sido congela do, la velocidad -

de descongelaci6n s e debe de controlar. Si el sello superi o r del tubo 

(antes e l fon do del tubo, ya que ahora está invertido) se empieza a c~ 

lentar antes de que la part e final lo haga, los va por es de c loro p11cden 

producir una explosión, e xpu l sando la soluci6n todav ía congelada. Es 

te peligro se p uede evitar s i una co rriente de agua caliente se dirige-

al fondo d e la rnasa c o ngelada por medio de un capilar en forn1a de C 

a la salida del frasco de la vado. La s fusiones s e producirán en el 

fondo de la columna congelada, la va porización ele c loro se lleva a 

cabo a una velocidad determinada, para que el residuo no obstruccio 

ne y la presión se aumente. 

Si no hav producto s final es voláti les , si no únicamente los rea c ta ntes, 

el tubo se abrirá calentando e l fond o con una fl ama fina ha sta q u e e n 

una área p eq ueJ\a se forme un pequeño o ri f icio, para que por éste se 

permita la salida del exceso de pr es ión int e rna . Un calentamiento -

contfnuo pro vocará que el vidrio fluya al mismo ti e mpo , y el fenóme 

no se repetirá. Por lo tanto mientras que e l final del tubo está sua ve, 
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la flama se mantiene momentáneamente contra el vidrio abajo del sello, 

causando con eso un bulbo delgado para fundirse. El calentamiento de 

la parte superior de este bulbo produce su ruptura y· se funde en una c~ 

pa en forma de embudo alrededor del final del tubo, sin partículas de -

vidrio roto para no contaminar la muestra. Esta técnica es especial•-

mente adecuada para preparar soluciones de materiales en los cuales -

los residuos s6lidos de snice, titanio, etc., se van a determinar. 

Si la muestra contiene osmio o rutenio, el tubo abierto se sumerge en 

una so lución ú N de ácido clo rh(drico la cual se satura con bi6xido de 

az uf re, y el contenido del tubo se drena para que el tetr6xido volátil -

no escape. 

Dl. - SEPARACION DE LOS METALES DEL PLATINO Y ORO 
UNOS DE OTROS. 

En las siguientes discusiones de separaciones y métodos de análisis se 

dará por entendido que los noetales del platino y oro están en soluci6n -

como cloruros o rnás bien como cloro ácidos. Preparado por v!a húme 

da, el platino por ejemplo forma ácido cloroplatínico, ., interviene en -

la s reacciones c omo parte de un complejo ani6nico. La química analí-

tic a del g rupo del platino y oro considera los metales en esta condición. 

En c ierta s cir cunstancias, sin embargo, en las reac c iones se utilizan -

otros tipos d e con1puestos distintos de lo s radicales c loro. Por ejemplo 

en el aislamiento de r utenio por destilaci6n, y e n la separaci6n de rodio 

e iridio por reduc c ión con sales titanosas, es mejor operar con soluci~ 

nes que contengan los 1netales corno sulfatos, y en la separació n de mu 
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chos de los metales base de los metales del platino por precipitación hidr~ 

lítica, estos hechos dependerán de una primer conversión de los metales -

del platino a nitritos complejos. Nosotros consideraremos la ausencia de 

los metales base. 

E). - SEPARACION DEL ORO DE LOS METALES DEL GRUPO DEL PLATINO 

El oro se puede separar de los metales del platino por medio d e una varíe 

dad de reactivos, el escoger cual reacti ·:o utilizar depende de las circuns 

tan cias , y especialmente del hecho de cuales metales distintos van a estar 

en solución. El sulfato ferroso y el bióxido ele azufre (o sa les de sulfito) 

pro ducen precipitación con1pleta en un intervalo grande de acidez y no re-

quierP.n Ja elirninaci6n cornpleta de ácido nítrico. Sin en1ba rgo, e l uso del 

sulfato ferroso es a menudo objetahle por Ja introducción de f i er ro en la -

soluci6n. El bi6xido de azufre no permanece constante e n la s o lución, y-

los prec ipitados ele oro por medio del b i6xiclo de a1,u f rc' ll eva n pcquc11as -

canticla des ele metales de platino, y debe ser reprc c ipi tad<> para obtener-

r esultados n1ás exactos. El ácido o xálico también se ha utili;,,ado comíin 

n1ente, pero se necesita la elin1inaci6n del ácido nítrico y se nec,•sita --

ajustar la acidez con más exactitu d qu e con los método s a nt erio r es. - -

Bearnish, Russell, y Seath 15 l rccomienr!an e l u so ele hidro q ui nona en u na 

solución fría de aproximadamente l. Z N con respecto a l ácido clo rhídri-

co, para separar el oro del platino y paladio. i\1aynard¡ r. ) 11ti li za cloniro 

de tetraetilarnonio para separar el oro de pequef\as cantidadC's de paladio 

y platino. 

( 7) 
Recientemente se ha encontrado qu e e l nitrito d e sodio ti e nP numero sas 
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ventajas para la separaci6n del oro de los metales del platino. Una sim-

ple precipitaci6n es suficiente, con resultados de bastante exactitud. El 

metal separado se puede reunir fácilmente por filtraci6n y se debe de l!_ 

var, y los metales del platino quedan en forma de nitritos complejos so-

lubles, los cuales se pueden convertir en sales de cloro por digesti6n --

con ácido clorhfdrico. Si se utiliza nitrito de sodio, la reducci6n se 11~ 

va a cabo con mejores resultados en solución fuertemente ácida, pero -

la solución se debe neutralizar muy cuidadosamente a un pH 8 para as.!! 

gurar la completa precipitación del oro. El reactivo así mismo se pue-

de usar para llevar a la solución cerca de la neutralidad deseada. 

Cualquier agente reductor se usa excepto la hidroquinona; es recomend~ 

ble calentar la soluc ión a ebullición unos minutos para completar la re-

acción y favorecer la coagulación del precipitado. El oro obtenido con 

algunos reactivos, como el ácido oxálico, está finamente dividido. Siem 

pre se debe usar un papel filtro de poro cerrado para evitar pérdidas -

d e metal durante la filtración. 

El oro se puede separar de las soluciones de ácido clorhfdrico de los -

metales del platino extrayendo con éter(S) o con acetato de etilo(9). Sin 

embargo estos :nétodos no ofr e cen ventajas en comparación con los de 

reducción del nieta!, excepto en casos especial e s. 

F). - SEPARACION SISTEMAT!CA DE LOS METALES DEL GRUPO 
DEL P LA TINO 

Si u na solución que contenga los seis n1etales del platino como cloro-~ 

ciclos se neutrali za por adición ele c iertos reactivos como hidróxidos, 
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carbonatos o bicarbonatos y la soluci6n se hierve unos pocos minutos, to­

dos los metales excepto el platino forman óxidos hidratados insolubles. 

Los intervalos de concentraci6n del i6n oxidrilo, sobre los cuales estos me 

tales se precipitan completamente varían un poco, y no todos los reactivos 

pueden establecer la concentraci6n necesaria de i6nes hidroxilo convenieE_ 

temente, porque algunos de ellos como por ejemplo: los nitritos, fosfatos 

o hidr6xido de amonio convierten los compuestos cloro en otros tipos de -

compuestos, en vez de producir los 6xidos hidratados insolubles, En alg.':!_ 

nos casos la precipitaci6n hidrolítica de soluciones que contienen comple­

jos de sulfatos, en vez de complejos de cloro, se pu ede utilizar con cier­

tas ventajas. 

El osmio y rutenio se pueden incluir en esta separac ión colectiva de los -

m eta les del platino y estas ventajas se deben a la s propiedades de estos ­

dos elementos para formar tetr6xidos volátiles, lo s cuales se puede n s e­

parar por destilaci6n. El hecho d.- eliminar dos metales del grupo simpll_ 

fica e l trabajo de separa c ión del paladio, rodio, e iridio unos de otros -­

después de su separaci6n colectiva del platino por precipita c ión hidrol í-­

tica. 

La discusión acerca d e las reacciones involucradas en la detern1inaci6n -

de los metales después de su separación sist ernática, s e encuentra en c·l 

capítulo IV. El Capítulo V contiene i ndicaciones cleta lladas para los proc~ 

dimientos de separación y determinación conven ient es para el uso general. 

Estos proc edimientos han sido ada pta dos por Reamish(lO) y co'.aboradore s 

e n la separación y dernünación de lo s n1etales. 
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1). • Separación de osmio. 

La destilaci6n del tetr6xido de osmio, usualmente de una solución acidü.!_ 

cada con ácido nftrico ha sido universalmente adoptada para separar este 

elemento del resto de los metales del platino. El osmio se puede eliminar 

completamente casi en una hora por ebullici6n de la soluci6n de ácido ní­

trico de una fusi6n alcalina de material de osmio. Esto mismo sucede si 

el osmio está presente como bromo-osmiato, pero si est{ en forma de -

cloro-osmiato, se necesitan cerca de 8 horas para que la destilación sea 

completa. En último caso es mejor, si es posible destilar de la solución 

d e ácido sulfú rico. En contraste a la rápida eliminaci6n de osmio de la 

so lución de ácido sulfúrico, el cloro-o smiato destila más lentamente que 

cuando el osmio está presente como bromo-osmiato. En el último caso ·· 

mucho del osmio se s epara de la solución como un dep6sito negro en el -

fo ndo. Sin ernbargo esto no deberá de hacerse si el rutenio está presente, 

ya que el tet róx ido de r u tenio se forma lentamente en estas condiciones. 

En ausencia del ácido nítrico, no se forma el tetróxido de rutenio en el -

.icirlo sulf(1rico hirviendo y la separa ción de osmio y rutenio de los otros 

metales del platino es completa. La separación de osmio del rutenio es 

co n1pleta cuando s e destila el tetr6xido de osnüo de una solución de áci-

do nítrico (conteniendo un poco de ácido sulfúrico), si la concentraci6n-

de ácido nítrico no excede d el 40 % en volnmen. 

Z. ). - Sepa ración d e rutenio. 

E l método tr adicio nal para separar e l rutenio de los otros metales del -

platino, exc e pto del osmio, consiste en saturar en frío una solución al-

c a l ina con cloro v d es tilar para e liminar el tetróxido de rut e nio formado. 
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No se encuentran dificultades con este m~todo si la so luci6n contiene so lo 

rutenio (o rutenio y osmio), pero la situaci6n cambia si se encuentra pre­

sente el iridio, y normalmente as! sucede. Cuando· la soluci6n alcalina es 

tá saturada con cloro y se calienta, y gradualmente se neutraliza con algún 

ácido. El hipoclorito que se form6 primeramente, se transforma en clor~ 

to en este paso. Las condicion.es obtenidas producen la precipitaci6n del 

iridio en forma de óxido hidratado, el cual tiene la propiedad catalftica de 

disociar el clorato (y el hipoclorito) en cloro y oxígeno libre. En la solu­

ci6n permanece cualquier tetr6xido de osmio que no se elimine por desti­

laci6n tendiendo a reducirse al estado cuadriva lente. Entone es es nec esa 

rio enfriar la solución y repetir las operaciones anteriores añadiendo nu~ 

vamente álcali, saturando con cloro y destilando. Se necesita repetir e~ 

te procedimiento varias veces para obtener una separación cuantitativa del 

rutenio. 

Si por otro lado d rutenio es oxidado en una solución moderadamente áci_ 

da, entonces el iridio tiene menor tendencia a precipitar y la destilación 

del tetróxido de nitenio se puede realizar sin interferencias. Una solu--

ción Zf\' con respecto al ácido sulfúrico e s satisfactoria para este prop6si_ 

to; si los metales del platino han sido convertidos antes a sulfatos, por -

calentamiento de e sta solución con ácido sulfúrico a la temperatura de h::.i_ 

mos de este ácido. El platino no interfiere en la destilación del rutenio 

y se redisuelve en las condiciones de oxidaci6n que existen. Un agente 

oxidant<' muy satisfactorio es ácido br6rnico intro ducido como bromato 

de sodio. El ácido brómico el cual es comparativamente estable en áci_ 

do sulfúrico dilu ído p ermite la eliminación del tetr6xido dt' rutenio por 

destila ción e:1 un perfodo ele dos horas. 
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El tetr6xido de rutenio se puede también destilar de una soluci6n de ácido 

nrtrico al 10%; esta operaci6n se puede hacer inmediatamente después de 

la eliminación del osmio, adicionando simplemente bromato de sodio. 

Este procedimiento tiene la desventaja que se destila una gran cantidad de 

ácido nítrico y produciendo el recipiente recolector una gran cantidad de­

ácido sulfúrico, indeseable en las siguientes operaciones para recuperar 

el rutenio. 

La d estila c ión de soluciones de á ci do clorhídrico o ácido bronhfdrico no -

solo es indebida, s ino que tiene serias objeciones. No obstante cuando es 

t án presente en pequeñas cantidades, estos á ci dos producen la dPscompo­

sición del ión bromato y la evoluci6n de cantidades excesivas de bromo. 

Adernás su presencia produce una película de dióxido de ruten io en las --

paredes del aparato a me nos que se tenga c u idado en contro la r la temper_'.!. 

tura de destilaci6n. E sta p elícula no se e limina fácilmente y s e deb e t>Vi 

tar s u fonnación. 

3). - Separa c ión de palad io, rodio, e ir id io del platino. 

Controlando la p rec ipitación hidrolítica en pr esencia de bromatos, e s un-

n1 edio conveniente para separar paladio, r o dio , e i ridio so lo s , o colec ti-

vamente del platino. Aunque lo s h id r6 x irlos dC' paladio divale-nte, rodio -

trivalente e iridio trivalente precipitan c uantitativament.- y no se fij a n tan 

rápidamente al papel filtro como lo hact•n lo s precipitados fonnados e n -

presencia de bromatos. 

La adición de bromato tiene la ventaja de r etar dar la rea cción d<>l radical 
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cloroplatinato con los i6nes oxidrilo, aunque no se necesita agregar para 

este prop6sito ya que la hidr6lisis del radical cloroplatinato procede a -

concentrar · tan lentame nte el platino que se utiliza en trabajos analíticos, 

que no interfiere con este método. De cualquier manera el primer paso 

de la hidr6lisis del cloroplatinato no produce la formación de compuestos 

insolubles. Esta reacción lenta del cloroplatinato no se debe confundir -

co n la reacci6n del platino cuando se combina con otro tipo de compuestos 

como el caso de sulfatos. Cuando las soluciones de platino son tratadas - - - -- - ­

con ácido sulfúrico fumante, el platino debe depositarse como metal, pero 

11na porci6n se convie rte a sulfato, el cual precipita al neutra li za rse. 

En la separaci6n de paladio, rodio, e iridio del platino por la hidr6lisis de 

su s complejos de cloro, en pres e ncia d e bro mato, la neutralizaci6n a una 

alcalinidad de pH 8 no interfier e con la precipitaci6n completa d e l iridio 

y se recomienda particularmente para asegurar la precipitaci6n comple­

ta d e paladio y r odio . Si los 6xidos hidratados se pr ecipitan por una ne~ 

traliz a ció n aproxin1ada , se pued e n hacer lavado s para eliminar las sales 

alcalinas, sin llegar a formar coloides. Los precipitado s son filtrados -

rápidamente y se e nc uentra menos platino que el obtenido en u na pr ecipi_ 

tación sencilla, se utiliza est e método seg(rn los usos y necesidades y solo 

puede r epetirse una vez para alcanzar una exactitud estrictamente cuan­

titativa. 

4). - Sepa ra c ió n d e paladio, rodio e iridio ll no s de otros. 

E l paladio se sepa r a rápida y completamente de l rodio e iridio, en so lu­

c ió n ácida por rnedio de una simple pr ecipitac i6n con dimeti lg lioxima. 
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La separaci6n de rodio del iridio se realiza por medio de la acci6n reduc-

tora del ión titanoso, de preferencia de una solución en ebullici6n conte- -

niendo los dos metales como sulfatos. , El rodio metálico que precipita se 

encuentra ligeramente contaminado por el iridio, pero se puede redisolver 

en ácido sulfúrico en ebullición y se reprecipita ya libre del iridio. 

En esta separaci6n de rodio del iridio, el titanio que se introdujo debe eli._ 

minarse, si se desea recuperar y deterininar la cantidad de iridio. Afor 

tunadament e el titanio precipita totalmente con cupferron, quedando el ti 

tanio un po c o contaminado con iridio, pero se puede r ecuperar haciendo 

una reprecipitaci6n del titanio. 

G). - OTROS METODOS DE SEPARACION DE LOS METALES DEL 
PLATINO UNOS DE OTROS. 

Probablemente la reacción más comúnment e utilizada en e l análisis de m~ 

teriales platiníferos es la precipitación del cloroplatinato de amonio como 

un medio de separar el platino de los otros metales d e l grupo (as r como -

del oro y metales base). La separación dep e nde del hecho de qu e el rodio 

y el paladio e n sus estados comunes de valencia no forman sales dobles -

r e lativamente insolu b les con cloruro de amonio. El osmio, rutenio e iri._ 

dio en sus forma s cuadrivalentes forman tal es sales, i sorr1orfas con la -

sal del platino y del mi s mo o rd en de solubilidad. La separación s e ha -

usado comunmente solo para mezclas en las cuales el osmio y (' 1 rut e noio 

están pr esentes so lo e n pequena cantidad, p ero que pueden tener cantid~ 

eles significativas ele iridio. Algunas v ece s es necesario un esfuerzo para 

evitar la precipitación c onjunta del iridio y paladio, para primero red~ 

cir el iridio a su forma trivalente. Al gunas veces s e precipitan juntas 



45 

las dos sales, para después separar el paladio del rodio ya que estos que­

daron juntos. Aunque el rodio es invariablemente trivalente en soluci6n -

clorada, y el paladio diva lente no producen sales dobles insolubles con el 

cloruro de amonio, los dos elementos son mantenidos abajo por la sal del 

platino, de manera persistente. Por otro lado, prácticamente es imposi­

ble obtener una precipitaci6n completa del platino con esta reacción. 

Una digesti6n prolongada con un gran exceso de cloruro de amonio produ­

cirá precipitación casi completa de cloroplatinato de amonio, pero estas 

condiciones también favorecen la precipitación de los otros metales. Las 

consecuencias de estos dos defectos de la reacción son que una separación 

comple ta del platino de los otros metales del grupo es imposible por este 

medio, aunque los resultados analíticos obtenidos al usar la reacción para 

deterniinar platino algunas veces pueden acercarse a la verdad, debido a 

los er r o res de compensación. 

C uando se usa la reacción anterior para la precipitación conjunta de pla­

tino e iridio, la mezcla de sales se quema a esponja, la cual se trata de~ 

pués con agua regia diluída con el propósito de separar el platino (soluble) 

del iridio (ins o luble). Aunqu e la esponja de iridio puro es inerte al agua 

regia diluída, e l iridio y el platino en gran parte existen juntos e n crist~ 

les m ezc lados cuya solubilidad en el agua regia depende de las proporci~ 

nes r elativas de los dos elementos. Solamente u na separación imperfe~ 

ta del platino del iridio se puede obtener por este método. 

El paladio se precipita cuantitativamente de su solución clorada, en fo_:: 

ma de yoduro , por adición d e un yoduro soluble. La precipitación es r:om 
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pleta 1010 cuando 1e u1a un exce10 de reactivo(ll). Lo1 otros metales -

excepto el rodio(lZ), no precipitan en e1ta1 condiciones. 

El paladio puede precipitarse como cianuro de paladio. por la adicl6n de 

una solución de cianuro mercúrico. Sin embargo, se sabe que esta rea~ 

clón asf como la del yoduro, rara vez 1e prefieren a la reacción con di­

metilglioxima. 

Ogburn y Brastow(l
3 l descubrieron una separación de paladio del platino 

por precipitación con etileno, pero su publicación no permite una valor~ 

ción de la exactitud del método. Una separación adecuada de iridio cua.!!. 

do está aleado con platino, del rodio y paladio los cuales pueden encon-­

trarse en tales aleaciones, se obtiene fundiendo la aleación con 10 o más 

partes de plomo a 900-lOOO•c. Después de este tratamiento, el exceso de 

plomo y las aleaciones de plomo con platino, rodio y paladio se disuelven 

por tratamientos sucesivos con ácido nítrico y agua regia dilufda. El iri 

dio no se alea con plomo y no se disuelve con el agua regia. Sin embargo, 

puede estar contaminado con rutenio, fierro y posiblemente osmio, si e_!! 

tos elementos están en la aleación. Se dan detalles para la adecuada se 

paraci6n en el capítulo IV. El método se puede aplicar a mezclas de pl2_ 

tino e iridio en forma de esponja, pero la presencia de zinc, resultante 

por ejemplo, de su uso para precipitar los metales del platino de la sol~ 

ci6n, provocando que algo de iridio se disuelva. 
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CAPITULO IV 

METODOS DE DETERMINACION DE LOS METALE;S DEL PLATINO Y ORO. 

A). - GENERALIDADES. 

Con pocas excepciones, los métodos usados para la determinaci6n del oro, 

y los elementos del grupo del platino son únicamente gravimétricos, basa­

dos en la pesada de los metales. En años recientes, pocos métodos volumé 

tricos han aparecido, pero en general la mayor exactitud puede ser obteni­

da por operaciones gravimétricas. Desde entonces son usualmente aplica­

bles Únicamente después que el elemento a ser determinado, ha sido sepa­

rado de los otros metales del grupo: es dudoso si cualquiera ele ellos se re 

cornienda aún s ob re las bases d e simplicidad y conveniencia. 

Los método s que han sido descritos para la separaci6n del oro, también -

son \lsados para la d eterminación del plomo. El oro separado debe tener 

un la v ado libre de la soluci6n d e la cual fué precipitado y entonces se ca.!_ 

c ina a una temp e ratl!ra moderada. Es deseable e l u so de u n electrolito -

dilufdo, tal corno á cido clorhídrico dilurdo (l+ 99), como soluci6n d e lava 

do para asegurar la dispersión del precipitado. Se debe prestar atención, 

para el uso de un papel filtro de poro cerrado, tratado con cenizas de pu.!_ 

pa de papel. El color del metal calcinado nos da una indicación útil de su 

pureza. P equeña s cantida d e s de platino o de paladio causan una marcada 

dcco lo r ació n. 

El platino puede ser prec ipitado como metal por varios agentes· reduc tor es, 

uno de los cuales es el á c ido fórmico, y se c olecta e n un filtro, se calcina 
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y se pesa directamente. La precipitación con ácido fórmico es preferi• 

ble para el desplazamiento de metales, excepto en casos especiales. Si 

se usa un metal, el magnesio es preferible al zinc o al aluminio. Estos 

metales, especialmente el zinc, causan resultados altos, asf como la -

contaminación del precipitado con el metal reactivo. Algunas veces es 

preferible precipitar el sulfuro, el cual debe ser calcinado a metal y -

~sado como tal. En la reducción a metal, hay una tendencia d e l plati._ 

no y de otros metales a adherirse a las paredes d e l vaso. Esto puede 

tarnbi€n ocurrir en el caso de los sulfuros de los n1 etales, pero esos -

compuestos tienen la ventaja de que pequeñas cantidades no pueden ser 

removidas de la superficie del vidrio por frota c ión con papel filtro; 

puede ser redisuelto por calentamiento con una pequeña cantidad de --

agua regia en e l vaso. Esto pued e hacerse tan1bíén con el pal a dio m~ 

tálico y platino, pero no exitosamente co n el rodio e iridio. Cuando -

el sulfuro de platino es ca lcinado a metal, pequeñas ca ntidades deª"-'-'­

fre son retenidas y la primera parte de la calcina c ión se lleva a cabo 

rnuy lentamente, con a c ceso libre d e aire. Esto no es usualmente de 

s eab l e para la calcinación del e lo roplatinato de amonio di re ctan, ente, 

para el propós ito de la d e t e rminación de 1 platino. Sin embargo és to 

se ha ce en u na atmósfera redt;ctora, donde algu na pérdida de platino 

se deb e probablemente a la volatili;:ación del cloruro platinoso. Pa-

rece ser una tendencia a esponjarse, para ret<'n e r pequer'ías cant idadps 

de constituyentes vo látiles . Por otra parte el cloroplat inato de amonio 

es probable qu<' esté contan1inado con sales alcalinas , si están poste-

riorn1ente present es en la solución. El platino plled e ser depositado 

electrol ítican1ente, per o presenta dificultades para una estabilización 

en condiciones ent eran1ente satis facto rias. Tambié n cuando los su lfuros y 
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los óxidos hidratados de rutenio, rodia, e iridio se calcinan en aire, los 

óxidos anhidros que se forman, los cuales no tienen una composición de 

finida suficiente para ser útiles a los propósitos de la determinación. 

El 6xido hidratado de paladio es así mismo convertido por calcinación -

en aire, a un óxido indefinido. Cuando el sulfuro de paladio es calcina­

do, los residuos retienen azufre muy tenazmente. La calcinación de -­

cloruro de paladio, se podría evitar a no ser que la cantidad sea - - - -­

muy pequeña. Aún cuando estos n1etales en sr mismos deben ser calci­

nados. Ellos se oxidan parcialmente, de modo que es necesario calci­

nar los residuos oxidados en hidrógeno para obtenerlos en el estado me 

tálico para la determinación. Los compuestos de osmio no deben calci 

narse en aire, porque el osmio se oxida a tetr6xido volátil. Por esta -

razón los compuestos de osmio deben ser convertidos a metal en una -

atmósfera reductora. 

La cantidad de hidrógeno absorbido por la esponja metálica de rutenio, -

rodio e iridio no afecta a la determinación de estos metales. Frecuente 

mente un brillo o resplandor momentáneo puede ser observado cuando -

la corriente (flujo) de hidrógeno se remueve y el aire es admitido en COE_ 

tacto con el metal reducido. El resplandor o brillo es debido a la oxida­

ción catalítica del hidrógeno. El calor generado por la reacción es sufi­

ciente, sin embargo, para vaporizar algo de agua que se forma en el me 

tal. En el caso del osmio, por otro lado la oxidación catalítica causa pt\¿: 

didas considerables de metal corno tetróxido, y es necesario desplazar -

la atmósfera de hidrógeno con un gas inerte, tal corno el bióxido de car-

bono o nitrógeno, antes de que el metal entre en contacto con el aire. 

Puesto que el paladio absorbe cantidades considerables de hidrógeno, 
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los resultados de la determinaci6n serán erráticos, a no ser que el hidr6 

geno se elimine por una breve calcinaci6n en un gas inerte. Los óxidos -

de paladio no son muy estables, y los residuos oxidados parcialmente, --

los cuales se obtienen de la calcinaci6n de los compuestos de paladio en 

aire. tambiftn pueden ser convertidos a metal por calcinaci6n y enfria--

miento en una atm6sfera de bi6xido de carbono, así se evita la reducci6n 

de los residuos oxidados con hidrógeno. 

El paladio puede ser determinado calcinando cualquiera de los compuestos 

utilizados para su separaci6n, excepto los sulfuros. El compuesto con di_ 

metilglioxima es de composici6n definida y puede secarse y pesarse bajo 

las mismas condiciones usadas en los compuestos de níquel. Es rnás con 

veniente pesar el compuesto que quen1arlo, ya que la ignición debe hacer 

se lentamente y con mucho cuidado para evitar pérdida de metal. 

Para propósitos de la determinación es más satisfactorio precipitar corno 

sulfuros el rodio e iridio o como óxidos hidratados, que como metales. -

Tanto los sulfuros como los óxidos hidratados pueden quemarse directa-

mente para pasarlos a 6xidos (de composición no definida); los cuales se 

reducen a metales por una breve ignición en hidr6geno. Se recomienda-

la adición de una pequeña cantidad de solución concentrada de cloruro de 

amonio a los 6xidos hidratados, para prevenir una deflagración. Las 

condiciones adecuadas para la precipitación de los sulfuros y óxidos hi-

dratados han sido discutidos en el capítulo anterior. 

El osmio(l5) y rutenio es conveniente determinarlos por precipitaci6n de 
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sus óxidos hidratados, seguido por calcinación a los metales. Los com­

puestos son precipitados por la neutralización de una soluci6n ácida de -

sus cloruros, exactamente como con el rodio, paladio e iridio, excepto 

que no se deben añadir bromatos u otro agente oxidante para evitar que 

se formen tetróxidos volátiles en lugar de 6xidos hidratados trivalientes 

o tetravalentes, Es adecuada una neutralización a un pH 4 para el os-­

mio, y pH 6 para el rutenio. 

Los óxidos hidratados de rutenio y osmio se precipitan mejor de las so­

luciones de ácido clorhfdrico en las cuales los tetróxidos de estos ele-­

mentas han sido absorbidos durante la separación descrita en el capítulo 

III. También se pueden precipitar por neutralizad6n alcalina de soluci~ 

nes absorbentes, pero en estas condiciones los pre c ipitados son má s di­

fícilmente manejables y además se contaminan con las s a le s de álcalis. 

Cuando se usan soluciones alcalinas, es correcto acidificarlas con á c i-

do clorhídrico, en presencia de suficient e bi ó xido el e azufre para redu­

cir cualquier nitrato, para digerir con á c ido clorhídrico y e li1ninar e l 

bióxido de azufre, descon1poner los con1puestos de su !fato , y fina lm e n 

te proceder con la precipitación. 

La precipitaci6n completa del rutenio co m o e l 6xido hidratado no s e -

produce si el rutenio está como cloruro nitro so. Este co n1plejo e st a ­

ble del rutenio se forn1a fácilmente si la solución ha sido tratada c o n 

ácido nftrico o con nitrito de sodio. 

El precipitado de rutenio se puede filtrar en pap e l y calcinar en air e. 
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Así corno el compuesto de osmio debe ser secado y calcinado en hidr6-

geno, y se debe filt-rar en un crisol Munroe o similar en vez de papel. 

Ambos compuestos mientras están mojados, se tratan con una peque­

ña cantidad de cloruro de amonio para prevenir una deflagraci6n dura.!! 

te la calcinaci6n. El compuesto de osmio es secado, calcinado y en­

friado en hidr6geno, pero el hidr6geno debe ser desplazado con bióxi 

do de carbono antes de que el aire se admita. 

B). - PROCEDIMIENTOS. 

1). - Oro 

a). - Pr ecipitaci6n co n bióxido de az u fre. - A cada 100 mi. de la so­

lución de ácido clorhídrico del oro que no contenga más de 5 mi. 

de ácido clorhídrico y no más de O. 5 al gr. de oro, pero que -

pueda contener todos los otros elementos menos selenio, telu-­

rio, plomo y las tierras alcalinas, añadir 25 rnl. de una solu-­

ción saturada de bióxido de azufre. Se digiere en un baño de v~ 

por durante l hora. A ña dir 5 a 10 ml. más de la solución debió 

xido de azufre, y póngas e a enfriar. Si la solución fría tiene -

un fuert e olor a \:iióxido de azufr e , la prec ipitación del oro fué 

completa. Pasar el líquido sobrenadante a través de un papel 

de poro cerrado, el cual ha sido tratado con pulpa de papel fi.!_ 

tro, transfiriendo tan poco como sea posible del precipitado -

al papel, a menos de qu e se piense que la precipitación ha si-

do suficiente. Lavar por decanta c ión con ácido clorhídrico di_ 

luído en calient e (l+g9). Examine cuidadosamente el filtrado, 

para partículas d e oro que ha ya n pasado a través del papel. 
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Si los metales del grupo del platino acompañan al oro, es pre­

ferible usar el método de precipitación de nitrito de sodio. Si 

se usa bi6xido de azufre en presencia de platino y paladio, se­

neces itará una segunda precipitaci6n para tener un resultado -

exacto. Para la segunda precipitaci6n se puede usar nitrito de 

sodio o el siguiente método de precipitaci6n con oxálico. 

b ). - Precipitación con ácido oxálico. - Si el pr ecipitado o btenido -

con el bi6 xido de a z ufre se va a volv er a usar, hay que r eg r~ 

sarlo juntament e co n el pape l al vaso, disolver e l o ro c on - -

8 ml. de ácido clorhídrico , 2 m i. de ácido nítrico, y 10 mi. -

de a gua para cada gramo o me nos de oro. Se filtra del papel -­

con pulpa y se lava cu ida do samente con á cido c lorhídrico ca­

liente (1+99) . Eva p o rar e l filtrad o a seq u eda d e n un baño dc­

vapor, ai"iadir 2 6 3 mi. de á c ido clo r hfdric o , eva po ra r ot ra­

vez a sequedad y repeti r ésto do s vcCL'S más p a ra esta r se-­

gu ro s de e linünar todo el á cido nítrico . Recupe re e l re s idu o 

con 3 ml. de á c ido c lorhídri co , 5 gota s d t> ácido sulfúri co y -

75 mi. d e agua por cada g ra mo o m enos d e oro. Di sg r ega r -

la pre s enc ia d e peq ue ña cantidad de oro m etálico que se haya 

separado. Po r cada 75 m l. de esta s o luci6n, a rla. di r 2 5 m l. 

de una solución satu rada de ác ido oxálico y hervir po r no más 

de 15 minutos. Agr egar 5 a 10 mi. m ás d e la solución d e oxá 

lic o y hervir l ó 2. mi nu tos . S i no hay una precipitación v isi­

ble adicional, digerir la soluci6n en un ba ño d e vapor po r 4 -

hora s o m ás. Filtrar e l oro, y limpia r el interior de l va so-
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con pedazos de papel filtro y repetir esta operación hasta que 

se transfiera todo el oro del vaso. Calcinar en cápsula de po_! 

cela.na a 900°C y pesar corno oro metálico. 

c). -
(16) (17) 

Precipitaci6n con nitrito de sodio. Este procedimiento 

se usa para la precipitaci6n y deterrninaci6n de oro, si la sol~ 

ci6n contiene solamente oro, oro y metales del platino u oro, 

metales del platino, y ciertas bases metálicas corno cobre, zinc, 

y níquel. Para la solución de ácido clorhídrico que contenga no 

más de 1 gramo de oro en 100 rnl. agr egar suficiente solución -

de hidróxido de sodio para neutralizar la rnayorfa del ácido, sus 

pendiendo en el punto final rojo anaranjado del azul de timol 

(pH cerca de l. 5 ). Calentar a ebullición, y agregar 10 ml. de 

una solución al 10% de nitrito de sodio. Hervir 2 ó 3 minutos 

para coagular el metal precipitado. Neutralizar otra vez como 

en el paso a nt e rior, agregar 2 0 mi. de una solución de nitrito, 

y neutralizar e n caliente agitando y añadiendo gota a gota una 

solución diluída de hidróxido de sodio hasta obtener u n color 

azul con10 e l azul de xilenol o un color rosado con el rojo de -

e resol (pH d e 8 para cada indicador). Hervir 5 minutos y gua!: 

dar en reposo. Filtrar el pr ec ipitado de oro, y lavar con agua 

ca liente, luego con ácido nftrico dilufdo en caliente (1 + 99), y 

otra ve z con agua c aliente. Ca lcinar el filtro y el precipitado 

e n 11n crisol d(• por ce lana a 900ºC y pesar el residuo como oro 

metálico. 

2). - Platino 

El procedimiento para determinar e l pl a tino por precipitación con -
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sulfuro de hidr6geno y ácido f6rmico se describirá en el capftulo V. 

En algunos casos puede desearse la precipitaci6n del platino con mag-

nesio. El procedimiento se simplifica alañadir bolitas de magnesio a 

la soluci6n no muy ácida (conteniendo otros metales que sean despla-

zados por el magnesio) hasta que ya no ocurra precipitaci6n. La so-

luci6n debe estar suficientemente ácida para prevenir la precipitación 

hidrolftica de los metales base, los cuales pueden estar presentes, ~ 

gerir en un baño de vapor hasta que la soluci6n sea clara y coagular -

el metal precipitado, filtrar, lavar con ácido clorhídrico dilufdo (l+ 99) 

y calcinar en un crisol de porcelana. 

3) . d º d á l d l . ns) . - Iri io cuan o est presente en a eaciones e patino. 

Fundi r la aleaci6n con 10 veces de ensayo de plomo del peso de la alea 

ci6n en un c riso 1 de grafito durante una hora a IOOOºC. Dejar que la -

masa solidifique en el crisol. Quitar el lingote frío y con un cepillo -

quitar el carbón adherido y d es pués en un vaso con tapa y calentando-

en un baño d e vapor, ai1adir ácido nftrico diluído (1+4), utiliza ndo 5 ml. 

de ácido nítrico por cada gramo de piorno. Cuando el lingo t e está C01;2 

pletamente d esintegrado diluír la solución en un volumen igual de agua 

y decantar a través d e papel filtro de poro ce rrado, e l cual contiene -

también pulpa de papel. Lavar el residuo del vas o con agua caliente y 

vaciar el lavado a través del filtro. Poner el papel filtro y el residuo 

en un vaso y añadir 15 ml. d!' agua, 5 mi. de ácido clorhídrico y O. 8 

ml. de ácido nítrico por cada gramo o menos de platino utilizado. D.!:.. 

gerir en bailo de vapor, hasta que la part e ligera d e color negro se -

disu e lva (poco menos de media hora) y solo perman e zca un residuo -

gris de iridio metálico. Dilufr la solución con 11n volumen igual de -
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agua y filtrar a través de papel filtro doble de poro cerrado. Lavar 

el filtro con ácido clorhídrico dilufclo 0+99) en caliente y ver que el 

filtrado y los lavados no tengan residuos que ha'yan pasado a través 

del papel. Secar el papel y calcinarlo en un crisol de porcelana. -

Después de que el papel se ha quemado, calcinar el iridio fuerteme,!! 

te en presencia de aire. Finalmente, calcinarlo en atmósfera redu~ 

tora y dejar que se enfríe en la misma atmósfera y pesar como iri­

dio metálico. Probablemente se encuentre rutenio, osmio y parte -

de fierro de la aleación original. Para corregir esto, el iridio se -

debe poner en soluci6n y seguir los métodos de separación que se -­

verán más adelante. 

4). - Otros metales d e l platino. 

Los pro c edimiento s r e comendados para determinar el paladio por pr~ 

cipitaci6n con dimetilglioxima, la precipitación de iridio, rodio, os­

mio y r ut enio como 6xidos hidratados, y la precipitación de rodio co 

mo s ulfnro se descri ben n1ás adelante. 

En algunos casos es rec om e ndable determinar el iridio por precipi­

tación y c alcinando su sulfuro. Para este propósito , añadir O. 5 gr~ 

mos de cloruro de aluminio como un reactivo coagulant e por cada -

100 mi. y suficiente ácido clorhídrico para hacer una solución 3 N, 

mantener la solución calentándola mientras se pasa una corriente -

lenta d e sulfuro de hidróg eno durante 2 o 3 horas, enfriar y segu ir 

pasando un poco más de sulfuro de hidrógeno, filtrar y lavar con -

ácido clorhfdrico dilufdo (\+99), calcinar en porcelana, redu cir e l 

r esiduo oxidado en hidrógeno, y pesar como iridio metálico. Tra-

tar el filtrado en la inisn1a forn1a para asegurar una completa pr~ 

cipitaci6n. 
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CAPITULO V. 

PROCEDIMIENTO PARA LA SEPARACION SISTEMATICA Y RECUPERA 
CION DEL PLATINO Y LOS OTROS ELEMENTOS DEL GRUPO, 

En este capítulo se incluye la separaci6n sistemática de los metales del 

platino unos de otros, no estando presente el oro y otros metales y tam-

bién se incluye la recuperaci6n de los 6 elementos del grupo. Las reac 

ciones involucradas en los métodos d e separaci6n s e discuten en el ca- -

pftulo III, y las reacciones usadas para propósitos d e determinaci6n se 

men c ionan en el Capftulo IV. 

A). - APARATO DE DESTILACION 

El apa rato de d esti!aci6n fig. 1, co nsi ste d e 3 partes pr inci pales• Un fras-

co de des ti lación de 700 m l., 3 frascos de absorción de 300 ml. y un tubo 

con entrada y sa lida de una so la pieza. El embudo ele adición cerrado por 

una llave de paso y que es tá colocado e ntre e l prin1ero v segundo matraz -

absorbedor, sirv e para llenar la soh1ci6n ele ab sorción con ácido su lfuro-

so, s i se d e stila una cantidarl no acostumbrada de á c ido nítrico v tan1b ién 

para lavar e l t\ibo que conecta los dos matraces. El a parato completo es 

de vidr io Pyrex. Las juntas son esmerilada s , es important e q11e e l se llo 

esté forma do por una p·~lícu la de ag ua y no de grasa , ya qu e el tet róxíclo 

d e os mio formado no se podrfa recup e rar fáciln1cnt e . Durante ladestila-

ción en es t e tubo d e reparto d0b e dejar se fluir agua para e liminar e l te--

tr6 xido de osmio, el cual pued e estar difundido en la columna el e ag11a. -

Se usa n 3 matraces de abso rci6n aunq ue la absorci6n del tetróxido de os 

mio es práctican1ente c ompleta en el primero. 
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1) 

Ptg. ( 1). Aparato de desttlactón. 

1).- /.!a t ra.r de desttlactón 

?' .- Embud o de ad te irín. con. llave de paso. 
.1). - Natra11 de absorctón . 
4).- Embudo de ad tetón con llaue de paso. 
5).- J/atra.r de absorc t6n. 

6).- J/atra11 de absorc tón. 
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B).- SEPARACION DEL OSMIO POR DESTILACION COMO TETROXIDO 
DE OSMIO. 

Colocar 150 ml. de ácido clorhídrico dilufdo (l+ll. el cual ha sido satura-

do con bi6xido de azufre, en el primer matraz de absorci6n, y 50 ml. del 

mismo reactivo en cada uno de los otros matraces. Colocar la soluci6n -

conteniendo los metales del platino en el matraz d e destilaci6n, y asegura.! 

se q ue las conexiones del aparato están bien conectadas. Es necesario di-

luír la soluci6n del matraz de destilaci6n aproximadamente con 100 mi. de 

agua, y añadir a tra vé s del embudo de adición 40 mi. de ácido nítri co diluf. 

do (l+ ll. Nivelar e l tubo ra mifi c ado y la llave de paso con 10 mi. d e agua. 

Pasar lentament e una co rriente de aire a través d e l aparato y calentar la 

solución en e l matraz de clestilaci6n hasta ebu llici6n. Continuar la destila 

ción durante una hora . Este tiempo deberá ser suficient e para asegurar -

una eliminación con1pleta del osmio , el cual e staba pr esente c on10 osinüa-

to alcalino o bron10-osmiato. Sin embargo e l osmio está presente con10 --

cloro-osnüato; se necesitarán d e 7 a 8 horas. En est e ca s o se prefiere --

destilar de la so lución concentrada d e á c ido sulfúrico, de tal modo reducié_!! 

dose con esto el ti empo de destilaci6n requerido; o si se sabe que no está -

pres ente el rutenio, a ña dir unos pocos mililitros de á c ido nftrico, y guar--

dar la solución residual en el matraz d<" destilación para la separaci6n del 

rutenio. 

C). - RECUPERACION DE OSMIO P OR PR ECIPlTACION COMO BlOXIDO 
HIDRATADO. 

Reunir la s porciones d e la soluci6n absorbent e , y evaporar tanto co rno sea 

posible en un ba ño de vapor e n un vaso limpio no grabado. Es importante, 

en la pr ec ipitación bidrolftica de los metales del platino, qu e lo s va s o s -
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usados no tengan una superficie morroñosa. Un vaso morroñoso a menu­

do se mancha con el precipitado, y esta mancha no siempre se puede rem~ 

ver fácilmente. Digerir el residuo con 10 ml. de áddo clorhrdrico duran­

te 15 minutos, y evaporar el residuo una segunda vez. Repetir la digesti6n 

con ácido clorhrdrico, y la evaporaci6n tres veces más. Con ésto se puede 

asegurar la descomposici6n completa de cualquier sulfito de osmio. Disol 

ver el residuo de la última evaporación en 150 ml. de agua. Calentar la so 

lución resultante a ebullición, y agregarle una soluci6n filtrada al 10% de -

bicarbonato de sodio hasta que aparezca un precipitado y repentinamente -

se coagule. Añadir unas pocas gotas de solución O. 04% de azul de bromo­

fenol a la soluci6n caliente; este indicador cambia de amarillo a azul a un 

pH de 4. Agregar la solución de bicarbonato gota a gota, hasta que la so­

luci6n tome co lor azul. Finalmente hervir la solución 5 ó 10 minutos para 

asegurar la completa precipitación del bióxido de osmio hidratado. 

D). - REC U PERACION DE OSMIO COMO METAL 

Filtrar la solución a través de un crisol de platino Monroe cuidadosamente, 

procurando pasar primero el 1rquido sobrenadante. Transferir el precipi­

tado, y limpiar las paredes internas del vaso y también el agitador de vari_ 

1\a de vidrio con un policía d e hule, el cual debe de estar perfectamente -­

limpio para que el pr ecipitado no se le adhiera. Se debe tener cuidado de 

no usar e l papel filtro para frotar las par e des del vaso, aunque se usa - -

cuando se man e jan los precipitados de los otros cinco metales. Lavar el 

precipitado co n una solución ca liente al 1% de cloruro de amonio, y en se­

gu ida cubrirlo con cloruro de amonio sólido. Humedecer el cloruro de am!2_ 

nio con unas gotas de la solución de lavado y saturar el precipitado apli_ 
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cando vacío. Si se desea, se puede usar una soluci6n de cloruro de am.!:!_ 

nio saturada para impregnar el precipitado. Continuar la succi6n hasta 

que el fondo del crisol esté revestido con cloruro de amonio s61ido. Lim 

piar este revestimiento de sal, y colocar la cápsula de platino en el fon 

do del crisol. 

Cubrir el crisol con una tapa rosa, preferiblemente de cuarzo. Calci­

nar en una corriente reductora de hidr6geno de un tubo rosa de distri­

bu c ión, igualmente de cuarzo, regular el flujo de hidrógeno hasta prE_ 

ducir una pequeña flama. Entonces conectar el tubo a través de la -­

abertura en la tapa. La flama de hidr6geno se apaga rá en esta oper::i: 

ción y se d eberá v o lver a calcinar. La ignició n con hidrógeno genera 

la cantidad requ er ida de calo r para deshidratar lo s co mpuestos de o~ 

mio sin pro ducir d e flagración. Despu és de 5 rninutos calentar el cr i 

sol lentamente con la flan1a d e un mechero, hasta expeler e l cloruro 

de an1onio. Calcinar fuerten1entc el r esi duo de osmio en atmósfera 

de hidrógeno por 10 nünutos; quitar el mechero, y enfriar e l crisol. 

Apagar la flama de hidr6g eno cerrando la corriente de hidrógeno y -

dejar enfriar el crisol a la ten1peratura an1biente. Finalmente r ecm 

pla za r el hidrógeno con una corriente de bióxido de ca rbono procura.::_ 

do que no haya acceso de aire para e v itar la exposición del metal re­

ducido, lo cual si g nificaría una pérdida de o sm io. Pesar el resic!110-

co1n o osn1io metálico. 

E). - SEPARACION Y RECUPERACION DE RUTENIO. 

l). - Preparación de la so lución. 

Evaporar a sequedad sobre un baño de vapor la solución residua l 
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en el matraz de destilación después de haber eliminado el osmio. Aña 

dir de 5 a 10 ml. de ácido clorhídrico y evaporar otra vez. Repetir la 

evaporaci6n con ácido clorhídrico hasta que lo• óxidos de nitr6geno no 

se produzcan. Disolver el residuo de la última evaporaci6n en 20 6 30 

mi. de agua. Agregar lO ml. de ácido sulfúrico, y evaporar la solu-­

ci6n resultante cuidadosamente hasta que se produzcan humos de ácido 

sulfúrico. Transferir la so lución y cua !quier residuo de platino que se 

haya separado a el matraz de destilaci6n que se utilizó para separar -

el tetr6xido de osmio. Diluír la soluci6n en el frasco de destilaci6n -

con 100 mi. de agua. 

2). - Separación de rutenio por destilación como tetr6xido de ru tenio. 

Co lo ca r 15 0 m i. de ácido clorhídrico diluído (1 + !), recién saturado -

con bióxido de azufre en el primer matraz receptor, y 50 ml. del mis 

mo reactivo en cada uno de los o tros n1atraces. Agregar 100 ml. de -

una soluc ión fi ltrada al 10% de bromato d e so dio mediante el embudo -

de adición del matraz de de stilación. Este embudo debe de estar niv~ 

lado ocasionalm.ente con agua para remover cua lquier tetróxido d e ru­

tenio qu e se disuelva en la columna del líqui do contenido en e l tubo . A 

fin de mantener un e xceso de bióxido de azufre en la solución ab so rbeE_ 

te, se d eb e a gregar una solución saturada de bióxido de a zufre en agua, 

a través del embudo de adici6n situado entr e el primero y e l segundo -

matraces receptores . Pasar una corriente de aire a través del apar~ 

to y ca l entar la so luc ión er. e l matraz de destilación hasta ebullición. 

Des tilar du rant e una hora y media. Agregar 25 mi. de solución de bro 

m ato , y co ntinuar la dest ilació n una hora más. 
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3). - Recuperación de rutenio por precipitaci6n como 6xido hidratado. 

Combinar las porciones de las soluciones absorbentes, hasta dejar 

un residuo al evaporar en un bano d e vapor. Aí'ladir 10 ml. de áci­

do clorhfdrico y digerir la soluci6n en vaso tapado, en un baño de­

vapor durante hora y media. Anadir 50 ml. de agua, y calentar a 

ebullici6n para disolver completamente el rutenio soluble formado 

en la evaporaci6n. Cuando el compu esto de rutenio se ha disuelto 

completamente, filtrar la soluci6n y lavar el filtro con ácido clorhf 

drico dilufdo (1 + 99). La filtraci6n asegura la eliminación de pe­

q ueña s cantidades de sDice que pudieran estar pr es entes. Diluír 

la soluci6n de rutenio hasta 200 mL y adicionar una solución de -

bicarbonato de sod io hasta que se em piece a formar un precipita­

do. Añadir 3 ó 4 gota s d e una solución (O. 04 %) d e rojo de bromo­

creso l. Continuar la neutralización del ácido exc e dente añadiendo 

la soluci6n de bicarbonato gota a gota, hasta que e l indicador cam­

bie de amarillo a azul. He rvir la solución 5 ó 6 minutos para coa ­

gu lar el precipitado . 

El precipitado formado es un óxido hidratado de rutenio, probable­

mente de rutenio trivalente. Es te método no ofrec e dificultad para 

e ncontrar cuantitativamente e l precipitado. 

4). - Recuperación de rutenio como met al. 

Filtrar la soluc ión y lavar la s parede s internas d el vaso y también 

la varilla de vidrio utilizada para agitar con papel filtro de cenizas 

co nocidas, Lavar el filt ro y el precipitado con una so lu c ión calien 
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te de sulfato de amonio al 1%. Finalmente lavar tres o cuatro veces 

con una soluci6n al 2. 5% de sulfato de amonio a temperatura ambiente. 

Colocar el filtro y el precipitado en un crisol de porcelana, secarlos 

y calcinar el filtro lentamente. Esta operaci6n se debe hacer cuida­

dosamente para prevenir pérdidas de rutenio por deflagración. Cal­

cinar el residuo fuertemente en aire y después en hidr6geno. La cal 

cinación en hidr6geno se hace de una manera semejante a la descrita 

para la determinaci6n de osmio; calcinar el filtro y la esponja de m~ 

tal e n aire y en hidr6geno. Enfriar el residuo en hidrógeno, y pesa_! 

lo como rutenio metálico. 

F). - SEPARACION Y RECUPERAGION DE PLATINO. 

L a solución residual en e l matraz de destilaci6n después de la eliminación 

de rutenio contiene platino, paladio, rodio e iridio junto con ácido sulfúri­

co , sulfato de sodio o s u lfato ácido, bromo, y bromato sin descomponer. 

1).- Preparac ión de la solución y tratamiento de la soluci6n del matraz -

de destilación. 

Para pr eparar la so lución para subsecuentes operaciones, transferir 

e l co nt e nido d e l matraz de destilación a un va so de un litro de capaci_ 

dad. Cuidadosamente descomponer el bromato remanente co n ácido 

c lo rhíd rico. A menos que se tomen precauciones en este tratamiento, 

pueden ocurrir pérdidas m ecánicas debido a la evoluci6n vigorosa d e l 

gas. Cuando s e esté seguro d e que cualquier bromato remanente se 

ha descon-.puesto con ácido clorhídrico por evaporación, es bueno -
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limpiar el matraz con 5 ó 10 ml. de agua regia, los cuales se deben 

evaporar con ácido clorhídrico para descomponer los óxidos nitro-­

sos. Antes de que se agregue a la solución principal, finalmente 

evaporar la solución tanto como sea posible en un baño de vapor, y 

entonces dilu!r a 200 ml. con agua. 

2). - Tratamiento de una solución la cual no ha contenido rutenio u osmio. 

Si la so lución analiza da no contiene osmio o rutenio y no se han se-

guido las partes referentes al procedimiento general de estos met~ 

les, evaporar el residuo en un baño de vapor. Si la solución con-­

tiene ácido nítrico, agregar 5 ml. de ácido clorhídrico y evaporar­

nuevamente, repetir ésta operación para asegurar la descomposi-­

ci6n de los c ompuestos nitrosos. Añadir 2 gramos de cloruro de -

sodio y 5 ml de ácido clorhídrico y evaporar esta vez a sequedad -

sobre un baño de vapor. Agregar 2 ml. de ácido clorhídrico y dis 

minuir la soluci6n a 300 ml. con agua. 

3). - Separaci6n d e platino por precipitaci6n colectiva de paladio, rodio, 

e iridio como dióxidos hidratados . 

Calentar .a ebullici6n la soluci6n que contiene platino, paladio, r o 

dio e iridio y agregar 20 ml. de una soluci6n al 10% de bromato de 

sodio. Cuidadosamente agr ega r una soluci6n filtrada a 10% de bi· 

carbonato de sodio hasta que la soluci6n verde obscura muestre evi 

dencia de la formaci6n de un precipitado permanente. Probar la -

acide z de la solución caliente goteando de vez en vez una gota d e -

una solución O. 01% de rojo de bromocresol. A ña dir bicarbonato 
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hasta que el color del indicador cambie de amarillo a azul. En esta 

etapa añadir 10 mi. de bromato y hervir la solución 5 minutos. Au­

mentar el pH de la so luci6n por adici6n cuidadosa (gota a gota) de -• 

una soluci6n de bicarbonato hasta que se produzca un color rosa en­

el ensallo de la gota, por una gota de una soluci6n O. 01% de rojo de 

cresol, o un color azul para el azul de xilenol. Otra vez añadir - -

10 mi. de bromato y hervir la solución 15 minutos . 

Cuando e l vaso se quita de la fuente de calor, la mezcla precipitará 

dejando un li co r madre conteniendo el platino. Filtrar la solución -

por su cción utiliza ndo un crisol de porcelana, 

Es muy recomendable e l uso d e papel filtro cuando se han hecho pr!: 

cipitaciones contrnuas. El material del papel contiene cantidades de 

compuestos orgán icos los cuales no hidro l izan fácilmente los meta-­

les de l pla tino. El dióxido de iridio, el cua l se disuelve mucho me­

nos fá cilmente que los dióxidos de paladio y rodio, tiende a manchar 

la pulpa de papel. La mancha no puede siempre ser removida por -

lavado. Estas dificultades se pueden evitar si el crisol de filtración 

de porcelana e s usado. Además, tales criso le s tienen la ventaja que 

se puede usar ácido clorhídrico concentrado para disolv er los di6xi­

dos hidratados, y se ahorra un tiempo considerable en la preparaci6n 

d e la so luci6n para un t ratarni<mto subsecuente. 

Transferir primer el líquido sobrenadant e y después el precipitado; 

e nj uagar el vaso , y lavar e l precipitado con u na solución caliente de 

clon1ro de sodio al 1%, neutrali z ar usando rojo d e creso] o azt1l de-
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xilenol (pH cerca de 8). Guardar el filtrado y los lavados, los cua-

les contienen platino. Colocar el crisol con el precipitado y lavar!_ 

lla de agitaci6n en el vaso usado para la precipitación y tapar con un 

vidrio de reloj, pero antes de ésto añadir 10 ó 20 ml. de ácido clorhf 

drico. Colocar el vaso tapado sobre un baño de vapor. Los compue~ 

tos de rodio y paladio se disolverán rápidamente, el bióxido de iridio 

mucho más lentamente. Cuidadosamente levantar el crisol con el --

agitador, lavarlo co n agua y colocarlo en un vaso de 250 mi, Verter 

5 mi. de ácido clorhfdrico en el crisol, cubrir el vaso con un v idrio 

de reloj y colocarlo en u n baño de vapor. Esta operación deberá re-

p e tirse con ácido fresco para asegurar una eliminación completa. 

Reunir estos precipitados con el precipitado principal, añadir Z gra-

mas de cloruro de sodio y evapo rar a sequedad en un baño de vapor. 

Añadir 2 mi. de ácido clorhídr ico , di lu ír la solución a 300 mi. con 

agua y repetir la precipitación de lo s bióxidos hidratados . Dos pr~ 

cipitaciones son ordinariamente suficientes para efectuar la separ~ 

c ión completa del platino, paladio, rodio e iridio . Redisolver el -

precipitado como anteriormente sp ha dicho y guardar la solución -

para la separación de paladio. 

G). - RECU PERAClON DE PLATINO POR PRECIPITACION CON SULFURO 
DE HIDROGENO. 

Ai\adir 20 mL de ácido clorhídrico a cada uno de los filtrados obtenidos 

de la precipitación hidrolítica de los bióxidos de paladio, rodio, e iridio. 

Concentrar parcialmente los filtrados, reunirlos y entonces evaporar a -

sequedad. Asegurarse de la destrucción del bron1ato, por evapo r ación -

co n ácido clorhfdrico. Diluír la solución amarillenta de platino y filtra.E. 

la. Lavar el filtro con ácido clorhídrico diluído (1 t 99). Diluír la solu-
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ci6n filtrada y aforar a 400 mi. con agua que contenga.·5 ml. de i(cido - -

clorh!drico por cada 100 ml. de volumen. 

Precipitar el platino en una solución caliente con sulfuro de hidrógeno, 

utilizando una corriente rápida. Continuar el paso de sulfuro de hidróge­

no hasta que la soluci6n se enfríe un poco, para asegurar una precipita-­

ción completa. 

H).- RECUPERACION DE PLATINO COMO METAL. 

Filtrar la solución y lavar el precipitado con ácido clorhídrico dilu!do - -

(l + 99). Secar el filtro y el precipitado, y calcinarlos en un crisol de -­

porcelana. Lixiviar el metal residual con ácido clorhfdrico dilufdo, tran~ 

ferirlo a un filtro, y lavarlo con agua caliente. Calcinar el filtro y el me­

tal fuertemente en aire; pesar el residuo como platino metálico. El metal 

obtenido normalmente, tiene pequeñas pero muy significativas cantidades -

de azufre, el cual no se puede eliminar por calcinación en aire 6 hidrógeno. 

Si se desea una exactitud mayor, disolver el platino obtenido por calcina­

ción del sulfuro en agua regia. Destrufr los compuestos nitrosos por ev~ 

poración con ácido clorhídrico. Filtrar la solución en un vaso limpio no 

atacado. Lavar el filtro con ácido clorhídrico diluído (l + 99). Dilufr la­

so lución a 100 m l., calentarla a ebullición y adicionar una soluci6n que -

contenga 3 gr. de acetato de sodio y l mi. de ácido fórmico por cada O. 25 

gr. de platino. Hervir la solución resultante hasta que el precipitado de 

platino metálico coagule y el líquido sobrenadante sea incoloro. Filtrar 

la solución y lavar el dep6sito metálico con una solución caliente al 1% -

d e cloruro d e amonio. Colocar el filtro y la esponja metálica en un cri 
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sol de porcelana, y calcinarlos fuertemente en aire. Lixiviar y lavar el 

metal calcinado como se indicó anteriormente. Se toma esta precaución 

para asegurar la remoción de las sales solubles. Finalmente, calcinar 

el platino nuevamente en aire. Pesar el reaiduo corno platino metálico, 

el cual estafá ahora libre de azufre. 

1).- SEPARACION Y RECUPERACION DE PALADIO. 

l). - Sepa raci6n de pala dio por precipitación con dimetil-glioxima. 

Filtrar la solución obtenida al disolver lo s precipitados hidrolíticos de 

paladio, rodio e iridio y diluír a 400 mi. Precipitar el paladio añadie!!_ 

do una solución al 1 % de dimetil-glioxima en 95% de a.Jcohol etnico. 

Aproximadamente se necesitan 2. 3 gr. de r ea ctivo s6lido para precip_!._ 

tar 1 gr. de paladio. Se ·debe añadir un exceso de reactivo para estar 

seguro de una pr e cipitaci6n completa, utilizar 25 mi. de solu ción - -

alcoh6lica por cada 100 mg. de paladio. Dejar la solución en reposo­

por una hora a temperatura ambiente, y e ntonces filtrarla. Probar -

el filtrado con más g lioxima para estar s eguro ele que una cantidad s~ 

ficiente de reactivo se ha agregado. La forma de filtración dep enderá 

de la forma de como se quiera determinar el paladio. Lavar el prec_!._ 

pitado con ácido clorhfdrico dilufdo (l + 99), y finalmente con agua a -

una temperatura que no exceda de 85ºC. Una simple precipitación del 

paladio es suficiente para separarlo completamente del rodio e iridio; 

guardar el filtrado y lavados para la s~paraci6n del rodio. 

2). - Deterrninaci6n de paladio como dimetil-glioxima de paladio. 

La dimetil-glioxima de paladio es suficienten1ente estable y constan-
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te en su composición al ser secada y pesada. Si la determinación -

se hace en esta forma, recoger el precipitado en un crisol de porc..!: 

lana o crisol de vidrio, utilizando succión. Lavar el precipitado c~ 

mo se ha dicho anteriormente, y secarlo a no•c durante una hora. 

Calcular la cantidad de paladio, utilizando el factor teórico 0.3167 , 

3i, - R e cuperación de paladio como metal. 

Si el paladio se quiere recuperar corno metal, colocar el precipita­

do en un filtro de cenizas conocidas. Limpiar las paredes internas 

del vaso y también la varilla de v idr io utilizada como agitador con­

un papel de cenizas conocidas. 

Envolv er el filtro y e l precipitado en otro papel filtro y colocarlo en 

un crisol de porcelana. Secarlo y calcinarlo cuidadosamente en aire. 

Calcinar fuertemente el residuo carbonizado en aire, y despu és en -

hidrógeno. Ca lcinar el paladio metálico en bióxido de carbono duraE_ 

te dos minutos y enfriar en bióx ido de carbono. Pesar el r es iduo -

como pala dio m etálico. 

J). - SEPARACION Y RECUPERACION DE RODIO. 

1). - Preparación de la solución. 

E va porar la so lución que contiene al rodio e iridio como cloruros, -

j u nto con e l exceso de dimetil-glioxima remanente de la pr ecipitación 

d e paladio, a un pequeño vo lumen y transferirlo a un tnatra z Erlenm.!: 

yer de 500 ml. Colocar u n embudo de adición en la boca del matraz, 

adiciona r 10 ml. de ácido sulfúrico y 2 ó 3 ml. de ácido nítrico y -­

evaporar hasta que aparezcan hurnos de ácido su lfúri co. Para ase--
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gurar la destrucci6n completa de la materia org<Ínica agregar una 

pequeña cantidad de ácido nrtrico y continuar el calentamiento en 

un mechero, manteniendo la so\uci6n en movimiento constante; -­

di lufr y enfriar la so lución con 20 ml. de agua, y evaporar otra -

vez hasta q u e apar ezcan humos de sulfúrico. Esto se hace para -

destruir compuestos nitrosos los cuales pueden interfe rir en la -­

precipitaci6n de rodio por clor u ro de titanio. 

2). - Separación d e rodio por precipitación con cloruro titanoso. 

Transferir la solución rle su lfato a un vaso limpio sin atacar, diluir 

a 200 mi. y calentar a ebullición. Agregar gota a gota una solución 

de cloruro titanoso al 20%, hasta que el líqúdo sobrenadante aparezca 

ligeramente rojo\l9) Si la solu c ión se coloc a a una luz de 100 watt y -

se agita, la observación del punto final se faci li tará bas tante. El ro 

dio metálico precipitará rápidamente coagu lándose en una masa es-­

ponjosa. Si ha y mucho iridio p r esente, el punto final s e puede deter 

minar por la formación de cualquier precipitado y la a parició n de 

un c olor naranja en la solución. Hervir la solución por 2 minutos y 

filtrarla: lavar las paredes del vaso y también el agitador co n u n P.'.': 

p e l de cenizas co no c idas. Lavar el filtro y e l metal preci pitado c on 

ácido sulfúri co diluído (2. 5 ~ 9 7. 5), mantener e l filtrado v los lava-

do s , lo s cual es contienen iridio . 

Colocar el fi ltro con su c ontenido en un matraz Erlenmeyer de 500 

mi. y aña dir 10 mi. de ácido sul[Ílrico , carbonizar lo suavemente y 

agregar 5 mi. de á c ido nítrico, digerir la solución en un plato ca -
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chero, manteniendo el contenido en constante agitación. Asegurar la 

destrucci6n de la materia orgánica y descornp0sición de los compues­

tos nitrosos. Si se observan remanentes negres, diluir la solución y 

filtrarla, y volver el filtro al matraz. Limpiar las paredes del ma~­

tra z con un papel filtro de cenizas conocidas. Añadir 5 mi. de ácido 

sulfúrico y destruir toda la materia organica con ácido nfirico. Ca­

lentar la soluci6n hasta aparición de humos de ácido sulfúrico. Este 

tratamiento disolv erá cualquier remanente metáli co y dejará solo un 

ligero dep6sito de sílice incolora. 

Precipitar el rodio por segunda vez de la manera dese rita anterior-­

m ente. Guardar el filtrado y los lavados, lo s cuales contienen una -

pegueña cantidad de iridio. R e disolver el rodio metálico como antes, 

dil11ír Ja solución de ácido sulfúrico con 20 ml, de agua y 10 ml. de -­

ácido e lo rh!drico y hervir la so lución 15 minuto s. Este tratamiert o • 

es nece sario para convertir al rodio a la f~rma que permita su compl~ 

ta prec ipitación con s ulfuro de hidrógel'.O. Durante este tratamiento -

el color de la sol ución cambiará de amarillo .a rosa. Filtrar la solu-

ción y la var el filtro c on á cido clorhfdrico diluído (l + 99 ). Finalmen 

te dilufr la s olución a u n volumen de 400 a 500 ml, 

3).- Recupera ció n d e rodio por precipitación con sulfuro d e hidrógeno. 

Precipita r e l rodio como s ulfuro d e u na so lución mantenida en e bu l li­

ció n ha ci endo pa sar u na corriente d e sulfuro de hidrógeno a trav é s d e 

ella , segui r pa sa ndo s ul f11ro de hidrógeno mientra s la s olu c ión se --

en frfa. 
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4). - Recuperaci6n de rodio como metal 

Filtrar la soluci6n y lavar el precipitado con ácido sulfúrico diluído 

(2. 5+9 7. 5 ), finalmente con ácido clorhídrico diluído (l + 99). Colo-

car el filtro con el sulfuro precipitado en un crisol de porcelana y -

secarlo. Calcinar el precipitado seco cuidadosamente en aire. Fi 

nalrnente calcinar el residuo oxidado en hidr6geno, enfriar e l metal 

resultante en hidrógeno y pesarlo como rodio metálico. 

K). - RECUPERACION Y DETERMINACION DE IRIDIO. 

El iridio puede se r determinado en dos pasos: Si la soluci6n contiene ro­

dio e iridio se pu ede dilufr convenientemente en partes alícuotas, la de-­

terminació n de iridio es más sim ple y se pueden evitar lo s precipitados­

de titanio por cupferron. El rodio y e l iridio en u na porció n de la solución 

se pu e den recu p e ra r por precipitación hidrolítica como se ha des c rito E"n 

el procedimiento para la separación de platino. Si s e ha hecho a sí, lavar 

la mezcla de pr ecipitados de bi6xidos dr iridio y rodio c on una soh1ci6n -

caliente de c loruro de amonio al 1%, neutralizar u sando a z ul de bromoti-

m ol neutral (pH 7). Se car e l filtro y el precipitado en un e riso! de porc~ 

lana e impregnarlos con una solución ele c loruro de an1onio para prevenir 

una d eflagración . Calcinar cuidadosamente una n1e1.cla de óxidos anhídros. 

Calcinar los residuos o xidados en hidrógeno, enfriarlos en el m i smo gas 

y pesarlos corno una mezcl a d e r odio metálico e iridio metáli co. Para -

calcular la cantidad de iridio es necesario además de t erminar el rodio -

en u na porción separada d e la so luci6n como se ha descrito anterior m ent·e. 

Si el iridio no se p uede dprminar por este canüno, es nec e sario rec upera.E_ 
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lo de los filtrados resultantes de la precipitaci6n de rodio por cloruro -­

titanoso. 

1). - Eliminaci6n de titanio por precipitaci6n con cupferron, 

Di luí r la combinaci6n de filtrados de la precipitaci6n de rodio por cl.!2_ 

ruro titanoso a 800 ml. Enfriar la soluci6n y colocar el vaso en hielo 

picado. Agregar una soluci6n recién hecha de cupferron al 6% en - -

frfo (sal am6nica de nitrofenilhidroxilamina, 1c6H5N(NO) ONH4) en -­

gran exceso. Filtrar la soluci6n y lavar el precipitado de titanio con 

ácido sulfúrico diluido (2. 5 + 97. 5) conteniendo algo de c.upferron. 

Guardar el filtrado y lavados, los cuales contienen iridio. El cupfe-­

rron precipitado está normalmente contaminado con iridio, pero nor­

malmente la cantidad es muy baja. Cambiar e l filtro y el precipitado 

a un vaso, agregar 20 ml. de ácido nftrico, y calentarlo hasta que el 

prec ipitado e s té casi des compuesto. Agregar 20 ml. de ácido sulfúri 

co, ca lentar la sol11ci6n hasta que aparezcan humos de sulfúrico. 

Destruir la materia orgánica remanente ar'íadiendo ácido nftrico y ca­

lent a ndo post e riorm e nte. Diluir la soluci6n res u ltante a 800 ml. y -­

r e petir la precipitaci6n de titanio. U nir el filtrado y lavado s de esta­

pre c ipitaci6n con los que se guardaron anteriormente y evaporar ha~ 

ta apr o ximadament e !O mi. d e ácido sulfúrico remanente. Asegurar 

la destrucci6n de la materia or gánica como se describió anteriorn1en 

te. Dilu ir la soluci6n un poco más y filtrarla. 

2). - Recuperación de iridio por precipitaci6n como dióxido hidratado. 

Diluir la so lución que cont iene iridio a 2.00 mi. c on agua y neutrali-
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zar la mayorra del ácido con soluci6n de hidr6xido de sodio prepar~ 

da recientemente. Calentar la soluci6n a ebullici6n con más hidr6xi 

do de sodio o bicarbonato de sodio al punto final del rojo de bromo-­

cresol como se describi6 en el procedimiento para la separaci6n del 

platino. Agregar 20 ml. de una soluci6n al 10% de bromato de sodio 

y hervir la soluci6n por 20 6 25 minutos. Se debe estar seguro de -

que hay suficiente bromato para oxidar todo el iridio al estado de te 

travalente. Filtrar la soluci6n y lavar el precipitado con una solu­

c i6n de cloru ro de amonio al 1%. 

3). • Recuperaci6n de iridio como n1etal. 

Colocar el filtro y el precipitado en un crisol d e por c elana s ecarlo 

y agregar unas poca s gotas de una so lu c ión saturada de cloruro de 

amonio. Calcinar e l filtro y el precipitado cuidadosamente e n ai re 

y luego en hidr6geno. Lixiviar el residuo metálico con ácido clor­

hídrico dilufdo y transf e rirlo a un filtro, lavar lo con agua caliente. 

Calcinar el filtro y residuo metálico en aire, Finalmente ca lcinar 

e l metal oxidado resultante en h idró gen o , enfriarlo en hidr6geno y 

pesarlo como iridio metálic o. Este procedimiento ha sido dise ñado 

para un alto grado de exactitud. Sin embar go si uno no s e inter e sa 

en tal exa ctitud, el procedimiento se pu e de acortar e n varios pa sos. 

Por ejemplo algunas de las reprecipita c iones recom e ndadas se pu~ 

den omitir. Se puede ahorrar tiempo reali za ndo solamente la pre­

cipitaci6n hidrolítica d e l paladio, r o dio e iridio s eparándolo s del -

platino y d e t e r mi nando el platino por una ca lcinación simple rle su­

sulfuro. La segu nda reducción co n cloruro titanoso puede dispen-
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sarse y también las precipitaciones con cupferron se pueden evitar 

al determinar rodio e iridio juntos en partes alícuotas en éste paso. 

Se debe recordar sin embargo, que estos errores varían en magni. 

tud dependiendo de las proporciones relativas de los metales pre­

sentes. 



BIBLIOGRAFIA 

====================== 

LOS RECURSOS MINERALES DE MEXICO 
Consejo de Recursos Naturales no Renovables 
México. D. F.• 1969 

NEW FORMS OF PLATINUM FLOW FROM RESEARCHERS 
American Metal Market 
V. 77, No. 1711 Sept. s. 1970, p. 14A. 

MOUNTING THE ATTACK ON AUTO EXHAUST 
Metals W eek 
V. 41, No. 39, Sept. 28, 1970, p. 22. 

NEW FORMS OF PLATINUM FLOW FROM RESEARCHERS 
American Metal Market 
V. 77, No . 39, Sept. 28, 1970, pp. 5A, 7A. 

SOME BIOLOGIC EFFECTS OF PLAT!NUM COMPOUNDS 
Platinum Metals Review 
V 15, No. 2, Apr. 7, 19 71, p. 42. 

DANA'S TEXBOO K OF MINERALO GY 
W. E. Ford 
John Wíley and Sons. Fo u rth Edition. 19(, 6 . 

MATE R IA L S HANDBOO K 
Geor g e Stuart Brady 
M e Graw-Hill. Boo k Company !ne . 
V . III, 195 0. 

ANAL Y TICA CHIMICA ACTA 
V . 53 (1 9 71) 

(l)IND. ENG. CHEM., 
W. F. Muehlberg, 
V . 17, 69 0, 19 25 

(2)!ND. ENG. CHEM. ANAL. ED.' 
F. E. B eamish and M. Scott 
V. 9, p. 4 60, 1937 

(3)J. AM. CHEM. SOC. 
J. L. How e and F. N. Mercer 
V. 4 7, p. 2926, 1925 

(4}J. RESEARCH N B S 
Charles L. Go rdon 
V. 30, p. 107, 1943 

'~ 



(5)IND. ENG. CHEM. ANAL 
F. E. Beamish. J. J. Russell. and J. Seath 
V. 9. p. 174, 1937 

(6)J. L. MAYNARD. 
ibid •• 8, 368 (1936) 

(7) J. RESEARCH NBS 
R. Gilchri st 
V. 20. p. 745• 1938 

(8)ANORG. CHEM 
F. Mylius 
V. 70• p. 203. l9ll 

(9)QUALITATIVE ANALYSIS FOR THE RARE ELEMENTS 
A. A. Noyes and W. C. Bray 
p. 111 

(IO)IND. ENG. CHEM. ANAL 
F. E. BeamishandJ. J. Russell 
V. 8, p. l4l. !936 

( ll) F. E. BEAMISH AND J. DALE, loe. cit. 

( 12) A N N • I N S T . P LA T 
V. V. Lebedinskií 
V. 5, p. 364, 1927 

(l3)J. AM. CHEM. SOC. 
S. C. Ogburn, Jr., andW. C. Brastow 
v. 55, p. 1307, !933 

( 14) J. R. HA y Es A N D G. e . e HAN D LE E 
ibid .• 14, 49! (!942) 

(l5)IND. ENG. CHEM. ANAL 
V. 16, p. 342, 1944 

( 1 f,) J . R E S E .A R C H N I3 S 
R. Gilchrist 
V. 20, p. 74 5, 1938 

(17)Z. ANAL . CHEM 
H. Holzer and E. Zaussinger 
V. lll, p. 321, 1938 

(18)J. AM. CHEM. SOC. 
R . Gilchrist 
Hur. Sci. Papers, 19, 325 (1924) 

V. 45, p. 2820, !923 

(l9J Z. ANAL. CHEM 
H. Holzer and E. Zaussinger 
V. lll, p. 321, !938 


	Portada
	Índice
	Introducción
	Capítulo I. Generalidades sobre el Platino y su Metalurgia
	Capítulo II. Usos del Platino en la Ciencia y la Tecnología
	Capítulo III. Química Analítica del Platino
	Capítulo IV. Métodos de Determinación de los Metales del Platino y Oro
	Capítulo V. Procedimiento para la Separación Sistemática y Recuperación del Platino y los Otros Elementos del Grupo
	Bibliografía

