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En los Gltimos afics se ha incrementado enormemente 1a investiga-
cién clentffica, académica e industrial. Con mayor frecuencia se descu-
bren propledades, usos y aplicaciones de 108 elementos q.ufmtcos compren
didos en la tabla periédica. Una de las freas de mayor desarrollo en es
tos aspectos es, sin duda, la Qufmica Analftica, rezén por 1a cual se ha
olw ests trebajo, titulado QUIMICA ANALITICA DEL RUTENIO. Me
diante éste, se daré a conocer todo 10 relacionado con este elemento quf
mico, y de una mansra especial, los métodos més modernos e importan-
tes para su anflisis, tomados de las publicaciones hechas por la revista
ANALYTICAL ABSTRACTS, ques cubre e! perfodo de 1os afos 1976-1981;

as{ como, métodos de obtencién, abundancia en la naturaleza, historia, -
etc.

Las propledades f(sicas, qufmicas y los compuestos mis Llmportantes

del mismo, se Indican en tablas.

Cabe safialar que con éste trebajo, se cubre un elemento mis a los ya -

publicados scbre Qufmica Analftica,




GENERALIDADES
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Ossan, en 1828, anuncia la existencia de dos nuevos metales que -
encontr§ en los residucs del proceso de extraccién de 108 minerales per-
tenecientes al grupo del platino, y nombra a uno de ellos RUTENIO,C, -
CLAUS continua con sus estudios, y en 1844 llega a la conclusibn de que
el rutenio, es verdaderamente un elemento qufmice nuevo. Posteriorments,
en 1859, descubre el perdxido volftil, que permite cbtaner al metal en for-
ma pura (como se verd més adelants). El nombre de rutenio fué mantani
do en honor de la Rusia (Ruttenia). El estudio del rutenio persuadié a con
tinuacién, a Sainte-Claire, Deville, Debray, Joly y Howe a seguir con es-
tas investigaciones. En la actualidad se ha publicado mucho acerca de és

ts elemeanto; pero toda esta informacién se encuentra dispersa en un mar de

Hteratura quimica.




ABUNDANCIA EN LA NATURALEZA

El rutenio se encuentra generalments formando aleaciones con los
metales del grupo del platino, principalments con mezclas de osmio=iridio,
conocidas como osmiridio e tridosmio, en donde el nombre depercie de aque
elemento se encuentra en mayor porcentaje, el cual debe de ser mayor -
al 77% para el iridio y al 80% para el osmio. También se le encuentra -

formando aleaciones con los metales nobles cobre, plata y oro.

Ademés se presenta como laurita, RuSy o (RuOsS) Sp ¥ en algunas -

rocas fgneas.

Finaliments, se le ha identificado en los espectros del sol y de mu-~
chas estrellas, en aerolitos caldos en la tierra, y as{ como en rocas -

nares traidas de los viajes espaciales.

Su sbundancia en la naturaleza es del orden de 10~7 % (0.001 ppm),

razbn por la cual se le considera como un elemento escaso.




ESTRUCTURA ELECTRONICA DEL RUTENIO

£l. rutenio, juntamente con el flerro y osmio, pertsnecen a la primera
triada del grupo VIia delatabla peribdica. Es mismbro de la segunda se-

rie de trensicién, clasificada en el quinto perfodo.

A los slementos més pesados de &sts grupo tales como el rutenio, =--
osmio, iridio, paladio, rodio y platino, se les conoce como: METALLES DEL

GRUPO DEL PLATINO.
TABLA 1

LOS METALES DEL GRUPO DEL PLATINO EN LA TABLA PERIODICA.

%P;:Q GRUPO VIIla GRUPQ la
Elemento Manganeso | Flerro Cobalto  Niquel |Cobre Perfodo
S{mbolo Mn Fe Co Ni Cu
N? Atdmico 25 26 27 28 29
P. Atdmico | 55.842 58,9332 58.71 63.546 63,543
Elemento Tecnecio Rutenio Rodio Paladio | Plata
Simbolo Te Ru Rh Pd Ag
No.Atémico 43 44 as 48 a7
P. Atébmico | 98.9062 101,07 102,9055 106.4 107.868
Elemento Renio Osmio Iridto Platino Oro
Simbolo Re Os ir Pt Au
N2 At6mlc§, 75 76 77 78 79
P. Albmico 186.2 190.2 192.22 195.09 196, 9665
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CONFIGURACIONES ELECTRONICAS DE LOS ELEMENTOS REPRESENTATIVOS DEL

GRUPO v

TABLA 11

1 3 4 s (. CAPA DE, VALENCIA

sls P]ls P OD|s P D F|ls P D F|S P DO F
Primera
Triada
Fe (20) | 212 e |{2'e 6|2 3d® 4e®
Ru () | 2]l2 el2a e 10]l2 6 7 1 8d? sst
os (o) | 2}2 o6 l2 e 102 e 10 14 |2 e o 2 s es?
‘Segunda
Triada
Co @) |22 e|2a 6 7 ]2 ad’? 4e2
Rh (5) | 2|2 e {2 8 102 e o 1 4d® gs!
Ir ] 2j2 6]l2 6 10l2 6 10 14 |2 6 7 2 8d7 es?
Tercera
Trilada
Nt @) 212 6|2 e e ]2 3d6 4ef
Pd &) ]| 2|2 e ]2 e t0]l2 6 10 449 Bs1
Pt |l 212 6]2 6 10]2 6 10 14]2 6 o 1 V ag!




Como 1o muastra la tabla II, el rutenio tiens la configuracibn slectrénica
4d7 581, en su Gitima caps externa, o sea, la de valencia, 10 que le permite

tener ocho estados diferentss de oxidacién, siendo los més comunes el Ru(ll),

Ru I, Ru OV).

-1] -

TABLA I

ESTADOS DE OXIDACION MAS COMUNES PARA EL_RUTENIO

ESTADO DE NUMERO DE

OXIDACION CORDINACION GEOMETRIA E - J E M P L O S
Ru~ I 4 Tetraédrica ru"T ERU (co).,l 2=
Ru °© s 8 P Trigonal Ru (CO)s,Ru (CO)3
Ry (@) ? ? _Eru coerln
. -2
rReY P 5,6 Octaédrica LR yp a'ft Crunocie)
3+
Rull _ (d5) e Octaédrica Ru_0a.3H20 [RumiHae]
rulY (o) 6,8 Octaédrica Ru Op, Ko !Ru Clg !
Y ) 5,6 Octaddrica? ‘Ru Fﬁ»,[.K Ru F'e_:
i ~Fetraddrica :
Ry () 4,5,8 %ch‘drtca kg LTruosd, kelru ooy
straddrica
Ru'D (a1 4,6 Octaédrica i Cru |
vt Tetrasdrica
Ru (d® 4,5,8 Octaldrica Ru O4

Como consecuencia de su estructura electrénica el rutenio y 1a mayor par-

te de sus compuestos son paramagnéticos: es decir que al colocarlos en un cam

po magnético, son atraidos por éste, debido principalments a que tienen electro-

nes "d" desapareados, que prodm:an un momento magnético, asociado al spin —
electrénico total.
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También debido a su estructure electrdnica las sales del rutenio

en su mayor{a son coloreadas.




-13 -

PROPIEDADES FISICAS DEL RUTENIO

El rutenio es un metal blanco-grisaceo, presenta una estructura cris
talina de empaquetamiento hexagonal. Funde en condiciones alcalinas oxi-
dantes. vg. (NaOH, NagOjp, KC103). Es muy resistents a la accién de los
acidos, en forma compacta no se disuelve ni aln en agua regia, en la tabla

IV se darfn algunos ejemplos al respecto.

Los disolventes m&s adecuados para este elemento son los fundentes al-

callnos y el plomo en forma fundida.

Actualmente se conocen 16 isdtopos del rutenio, con un intervalo de ma
sa de 93 a 108, siendo los cinco més pesados o sea los de masa, 103, 108,
106, 107 y 108 productos de la fisiSn del uranio, en la Tabla Vv, se han --

agrupado los tiempos de vida media de estos isétopos
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RESISTENCIA DE LOS METALES DEL GRUPO DEL PLATINO A LOS ACIDOS

TABLAILV

ACIDO TEMPERA Ru | Rh | Pd Os Tr | Pt
TURA °C
Agua 20 %) ) r (o) 7] r
ia 100 u u r r J r
1o 20 V] u " s u u
H1,60% 100 u u m u r
—* 20 u s r u u s
-HBr,62% 100 u m r m J r
20 u m ] r m u u
HCL, 36% 100 u u s m u s
20 u u u u u u
HF, 40% 100 u u r m u [
20 u u r r u u
| HNOq, 70% 100 u u r r u u
20 u u r I 7 u_
HNO3,9 5% 100 u u | r - u u
hger%?&leo 20 u u v u
55)‘ 100 N 7]
20 a u u
_'*255& 10% 100 3 n u u
Selénico <V m u
42% 100 r m
53 u V] ‘4 u u X ]
H2S04 08% 100 u s m u u u

v = Inatacable

s = Ligeramente
atacado

ms Atacado

r = Rapldaments
Atacado
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ISOTOPOS DEL RUTENIO

TABLA VvV
MASA ABUNDANCIA VIDA ME
No. % DIA
Ru 83 A
Ru 954 A 1 h.
Ru 95 A 98 min.
Ru 98 5.51
Ru 97 A 2.8 dlas
Ru 96 1.87
Ru 90 12.72
Ru 100 12.62
Ru 101 17.07
Ru 102 31.61
Ru 103 A 40 dfas
Ru 104 18.58
Ru 105 A 4.8 h.
Ru 106 A 1.0 alo
Ru 107 A 4 min.
Ru 108 A

A = Artificial




PROPIEDADES DEL RUTENIO

SIMDOIO cecesercrrtasescascasssrsscsaacsenccsstoassssgrsne
NGMOro AtSMICO cececesessccsccocscscsasccssrssscsncnccas
P8BSO AtOMICO ceecsececcansssossssccscsscscsssorccssnccss
Configuracibn electrSnicd &ternd cccscescsccecsccscsossces
COlOP sscsavcocsncscsscscscsccsvcanscassocnssonsconcssossssas
PesSO eSpeciliCO ceecccsreccscsccocccssonsscsscnncssncscce
Volumen atdmico (m/ tOM. G) eecsessccscvsessscsssssnses
Punto de fUSION secceecnccccscscnsessnssesosccncsssocanse
PUND do EDUHCIEN eoeeerescacansnesessossscssassossanes
C lor especffico ( en CAls Ge) ccceccssssssesssssccscsscss
Dureza (Escala de MOhSs) eiescvecsssnccssascccssnsasnses
Electronegatividad (escala de Paullng ) .oveeevecscccccscses
Potencial de pPrimera ionizacién (en @\V)ieccoccccasccnrosss
Potencial de la Segunda ionizacién (6N 6\V)ecseceescccscees
Potencial de la tercera lonizacifn (8N 6V) cieeeeccercnces
Potencial de la zuarta ionizacin (en V) ecrereecccssccese
Potencial dr: la quinta jonizacién (N @V) ecicececcssscccss
Potencial de la Sexta i{onizacidn (en €V)e.cecseceacsccercos
Potencial de la Séptima ionizacibn (en 6V) eceeeccscecsere
Potencial do la octava ionizacifn (en V) veseccsccscrces
Potencial d« la novena ionizacién (6N V) .cceecovscccsce

Potancial de la dgcima tonizacidn (.ﬂ QV) soc00sscsssesene

Ru

44
101.07
4d’ ss?
Blanco Grisaceo
12,45
8.20
2310 °C
4150 °C
0.085
8.5
1.42
7.5
16.4
28.6
46.5
63.0
81.0
100.0
109.0
194.0

217.0




POTENCIALES DE ELECTRODO PARA EL. RUTENIO

REACCION POTENCIAL V

RuClg2™+ 3e = Ru + 3C1- 0.4
RuClg’~ + @ = Ru (I) + 5C1~ -0.08
RUCIsOH2~+H* + 48 = Ru + 5C1™ + Hg0 0.6
RUCISOH2= + Ht+ @ = Ru Clg2™ + M0 0.86
Ru O42” + 8 HY + 88 = Ru + 4HZ0 1.19
RUOZ + @ = RuO42™ 0.8

RUO42™ + 4H'2e= RUOZ + 2HZO 2,01
RuOg + 7TH'+ 8C1™+ 3¢ = RUCIZOHZ ™+ 31,0  1.78
RUO4 + 4R'44e = RUOy + 2HZ0 1.39

RUO4 + @ = RUO™¢ 0.98

Radio m-ﬁlteo (on A.) 0000 000000000000 0000000 00000000

1.338

Em “ OX‘M&\ (A AR A AN X AN RN R RN N AN R RS YR NN X XN XNY NZ o as + y 2.

Estructure cristaline de empaquetamiento hexagonal a 200°C
con Parfmetros de red.
‘) [ I X N RN I  E Y R R A N N E N R N N RN N NN N E N RN NN NRNN NN YN

B) eocescecorsacascsscnssesssssscescssrsancstsssencssnces
Conductivided eléctrica en mhospor cmBa 18°C eeeeveeces
Resistencia eléctrica & O°C M .N-em™ L oiieianienen,
Expansivided & 20° C/C%.c.tc v aitescnrccsoncosactens

Calor wco c‘vm g a 20°C cecovcoccoccsncocse
Calor de full&! K “‘/m‘ 0000000000000 R0c00CRRROTY

2,7041 A®
4.2814 A°
8.9 x 10™4
7.2

0.6 % 10 °
0,057

6,1
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Calor de VW‘&\ KeAl/MOl ceceosvccsscsscncccccee 138.7

&lwmm m‘“ a 20°C R I IIImnmm 0,898 x 10-6

de masa unitaria.

Coeficients lineal de expansibn térmica a 20°C /°C ... 9.8 X 1076

Reractometria a 0,55 Mn %

....'.....'..’.'O'.'..... 2310

DATOS TERMODINAMICOS DEL RUTENIO Y SUS -

COMPUESTOS.
SUBSTANCIA ESTADO HY [ S®

Ru G 160 140 44.57
Ru c o o 6.9
RUCly c -3 —6.9
RuO, c -62.8 ~40.7
RuS c —48.1 —44.1

H°= Calor estandard de formacifn a 25°(<cal mol~1)

F°= Energfa libre de formacibn a 25°(Keal mol™ )

S°= Entropia a 25°C (cal-grado™ 1)

G = Gassoso;

C = Cristalino
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PROPIEDADES QUIMICAS DEL. RUTENIO

Como se ha observado,sl rutenio presenta ocho estados de oxidactén
diferentes, 1o que le permite bajo condiciones de temperatura adecuadas -

combinarse con el oxfgeno,hidrégenc, halégenos, nitrégeno, azufre, fésfo

ro, arsénico, selenio y telurlo.

El rutenio, a diferencia del flerro, no se oxida facilments bajo con -
condiciones amblierntales; pero si se calienta al rojo en presencia de agua -
regia e hipoclorito de sodio, se forma una pelfcula de color azil corres-
pondients al &xido de rutsnio (Ru Op), una manera de llevar més rapidamen
ts 12 oxidacién, es calentar con flama de hidrégeno-oxigeno, de ssta manera

se desprenden vepores de color negro tamblén de Sxido de rutenio,

Al igual que casi todos los slementos de transicién, el rutenio forma
ligas metflicas con el litlo, oro, cobalto ¥y niquel. Con el zinc y el --
estalio forma compuestos definidos,

A excepcibn de clertos compuestos, tales como sulfurcs, fosfuros y

complejos con tigantes IT , 1a qufmica del rutenio y osmio, posee poca se-

mejanza con la quimica del flerro.




QUIMICA DEL RUTENIO

La qufmica del rutenio para su estudio se puede clasificar en tres
grandss grupos:

12 COMPUESTOS BINARIOS.

En éste grupo destacan principalments los 6xidos, .sulfuros, - -

fosfuros, compuastos de selenio y de telurio, y finalmente los haluros, -~

estos (ltimos quizfs los de mayor importancta.

22 QUIMICA DE SOLUCIONES ACUOSAS

Dentro de éste grupo, podemocs aflrmar que en solucién, solo exis
ten especies complejas de Run, formando iones con grupos de HoO en sus
respectivas esferas de coordinaciéne. Y que 83010 en el caso de que el anién
sea Cl0O™4, existen numerosos iones complejos solubles en agua, particular
ments aquellos que contienen ligantes con ftomos de nitrégeno como dadores,
siendo muchos de ellos utilizados para estudios cineticos y de intsrcambio,
relacionados con el efecto trans y diferencias en los mecanismos de sustitu
cién, entre los iones de las tres series ds trensicién, y en los procesos de

transferencia de electrones.

3! COMPUESTOS CON LIGANTES 7]

L.cs compuestos de coordinaciln miés importantes de este grupo son
los quo se ‘orman principalments con los siguientes grupos qQufmicos:
a) Carbontlos

b) Haluros de carbonilos
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c) Oxido nftrico (constituyen un aspecto importantfsimo en su
q‘rﬂ'ﬂ“o

d) Oelefinas y grupos acetilénicos.
e) Ligantss del tipo RS, RgP, R3 As. ((tiles especialmente en la
preparecién de alquflios e hidridos).
-SOMPUESTOS BINARIOS DEL RUTENIO
OXIDOS
Los oxidos del rutanio son inertss frente a soluctones dlluidas de los

fcidos, se reducen al metal por accién del hidrSgeno y del calor.

El Ru Op, es muy diffcil de preparer en estado puro, generalments -
es defectuoso en oxigeno, contiens la. cantidad correspondients de R on
lugar de RV,

&1 Ru O3, uh“mmdooa'\yammnmmdceoo-
1500 °C. También se¢ conocen otros &Sxidos de estructuras desconocidas -~

tales como el Ruy O3 y Rup Oge

Reclentements algunos Sxidos mixtos han sido estudiados, tal es el -

caso del Ba RuOj3, RuO4e PF3, (RuO4)ePFg ¥y el RuO4 ( NO2 ).

O>XAD0S HIDRATADOS

€l agregado de hdroxidos alcalinos a solucionses de haluros o nitratos
de ests elemento, conducen & la formacién de los &xidos hidratados. Estos

compuestos son geheralmente productos impuros, ya que resulta sumaments

diffeil, eliminar 108 fones alcalinos, y muchas veces 'ptsan con facilidad al -~
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estado coloidal (Cuando estfn recién preparados se disuelven en los &cidos).

HIDROXIDOS.

El hidréxido de color negro Ru (OH)3, sSe ha dicho que puede ser pre-
cipitado, por adictén de soluciones alcalinas, al tricloruro de rutenio; pero
es diffcil lavar este precipitado y dejarlo libre de productos alcalinos. Es

. V.
muy inestable, con el aire comienza facilmente a oxidarse a Ru

COMPUESTOS DE SELENIOQ Y TELURO

Los compuestos del rutanio con estos elementos (RuSey y RuTep), pue_

den ser preparados a partir de los affgencs apropiados (Tienen la misma es-

tructura de la pirita Fes,).

SULFUROS Y FOSFUROS.

Muchos de los fosfuros del rutenio son isocestructurales con los del -
grupo del fierro, por ejemplo el RuoP con Fe; P y el RuUP con el FeP, -
Estos compuestos se preparan por interaccién directa entre los elementos,

en proporciones adecuadas.

En general son sustancias coloreadas, resistentes a la accién de los

écidos, salvo en agua regia y HNOg.

Los sulfuros, pueden prepararse, haciendo burbujear HyS en solucio-
nes de las sales apropiadas, asi por ejeamplo: a partir de soluciones de -—-

RUCE3 y RuCl2g se pueden obtener RuS y RuSa,




F L UORUROS

HEXAFLUORUROS .

Estos compuestos son los fluroros més importantes, se obtlenen como
producto inicial de la reaccién del fluor y el metal; pero para poder aislar
lcs es necesario condensarlos en fase lfquida, ya que los gases son térmi-
caments inestables. La estabilidad de los fluoruros de diferentes metales de
crece en el orden siguients: W>Re> 0OsYIr7 Pt?Ru > Rh. La disociacién -
conduce a E—ia y floruros inferiores. La wvolatilidad de estos compuestos dismi
nuyen con el incremento en la masa del &tomo central. Los hexafluoruros -
son sustancias muy reactivas y corrosivas, en general deben ser manipula--
das en aparatos de niquel o monel, pudiéndose emplear también el cuarzo. -

Ademfs se descomponen termicamente y se disocian por la accién de la luz.

La hidrélisis con agua cs sumamente violenta,

Todos los hexafluoruros tienen estructuras octaédricas, sus propieda--
des m@dﬂm y espectrales han sido estudiadas en forma detallada, y la
interpretacifn de estos resultados requiere de la teorfadel campo ligante en

sus formas més elaboradas.

PENTAFLUORURQOS

Los pentafluoruros, se obtienen por disociacién térmica de los hexafluo

ruros, o por intaraccién directa de los elementos, en condiciones en las -

cuales, el hexafluoruro es inestable.

TETRAFLUORUROS

£l tetraftuoruro de rutenio, se obtiene por la siguiente reaccién.




10 RJFs +l2 | e 38 [0 RJF4 +21%

Se hidréliza Viclentaments al contacto del agua.

OXOFLUORUROS

El RuFO4es incoloro, se forma por interaccién del Ru con el BrfFg,

en donde el ox{geno proviens del atague del vidrio.

CLORUROS, BROMUROS Y YODUROS

Los haluros mis importantes del rutenio,se han agrupado en la tabla
Vi. Ademfs se conocen numerosos haluros hidratados. Estos compuestos
estfn intimaments relacionados con los iones complejos, y por lo tanto --

serén discutidos con los compuestos de cada uno de los elementos.

Uno de los cloruros miis importantes del rutenio es el tricloruro en
la forma beta (es un polvo verdusco). El1 mejor método para prepararlo,
consiste en hacer reaccionar una mezcla de Clpy y CO2 con el metal a una
temperatura de 370 .c. tamblén puede cbtenerse svaporando soluciones eta-
nélicas de complejos de Ru's El B-RuClz es soluble en etancl, y por ca-

lentamiento a 450°C en atm&sfera de cloro, ss convierte en la modificacién
alfa,

TRIBROMOMURO

£1 tribromuro no ha sido obtenido en forma pura, solo se han aislado
cristales higroscépicos de color verde, mediante la evaporaciGn de solu-
clones de Rup Oj. NHZO en HBr. Sus soluciones acuosas son inestables,

y por agregedo de HBr o Br a las mismas, se forman iones complejos.




YODUROS

E1 yoduro de rutenio puede ser precipitado, por agregado de KI a solu
ciones de tricloruro de rutenio. Es insoluble en los disolventes més co-

munes, y se axida con bastante facilidad con liberacin de I, libre.

Su espectro en el infrarrojo, muestra invariablemente la presencia
de bandas asociadas con grupos OH, 10 que sugiere que el producto esta’

siempre contaminado, o que se le han incorporado puentes de OH.




HALUROS Y AFIGENOS DEL RUTENIO

TABLA VI
COMPUESTO | FORMA/COLOR Pe | Pe ESTRUCTURA AH A% _ -
_ (keal mol™!) | (keal mol”’ Gredo
Cristales
RuFg Café_Obscuro 54° Octaédrica
Cristales
!Ruf_a_! 4 Verds Obscuro 8s.8 | 227° Octaddrica 15.23 30.4
— Cristales-Ama
RuF4 rillos e —
Partioulas-Ca- Red. I-lexagonal
RuFa fes distrosionada
Vapores & -
RuClg 750° 22,3+ 4 ~20, 4+ 4
Café Obacu-
RuCla ro Tetraédrico 13,4+ 3 8.3+ 3
RuCl Café
Red
| RuBrg? café Hexagonal
Cristales-Ne
{RuBrg
—g'__:‘?aam Red N
| Rulg Negras Hexagonal 38.2 + 1.4
Rulp Az0l
! Cristaies
RuO4 Amarilios 25.4 | 40 Tetraédrica -48,748 -30.3+ 5
Vapores a ‘
| Ruog 1200 °C -18.0 + 4 -16,6+ 4
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1

HALUROS Y AFIGENOS DEL RUTENIO

COMPUESTO FORMA/COLOR Pr | Pe ESTRUCTURA aH as
kel mot™!) | cieal mot”! arado”! |
Cristales .
| _RuQy Purpura Rutilo -72,2 + 2 12,8 + 2

Cristales

RuSs Grises 1000 Pirita
Cristales~-

RuSep Negros Pirita
Cnristales-

RuTeo Verdes Plrita




ESTADCS DE OXIDACION Y ESTEREOQUIMICA DEL. RUTENIO

En la tabla Il se pueden ocbservar las estructuras yestados de oxida-

cién més comunes del rutsnio.

Los métodos de preparacién mas comunes de estos compuestos, con-
siste en la reduccién de haluros del RUITl y RulV, o .de los halocomplejos en

presencia del ligants.

Casi todos los complejos del rutsnic tienen estructura octaédrica y en

su mayorfa son diamagnéticos y en general son inertes.

COMPLEJOS CON LIGANTES NITROGENADDS

La reduccién de cuslquier compuesto de rutanio derivados de un fcido
mineral, con cloruro de zinc, en medio NHg —-NH4 Cl, conduce a la forma
cién de una solucién de la que puede atslarse, cristales anaranjados de - -

ERU (NHa)E-_] Clye  Ests compuesto es muy reductor, forma sales dobles de

color amarillo, con los haluros de zinc, o cadmio.

£l rutanio (II), forma iones muy estables, dolﬁpowERu (CN)g.
' que se pueden obtaner de la manera siguients.

Ru + (NaOH - NaNOg fundido) RuQg4

. KCN/H,0
——ty

DL, [ o]

© por eviporacionas repetidas de soluciones de RuUCla, en excaso de

KCN, hasta que se obtiens un residuo incoloro.




gl Run. forma también complejos del tipo [M (dlars)axgj ,(en =

donde X = a SCN o haluros)tratando soluciones alcohdlicas de los haluros
In
de Ru , con exceso de diarsina, la que ademés, actua como agents reduc

tor. Son no slectrolftos y sus colores varfan entre el amarillo y el ana-

ranjado,

Los complejos de Fum que contienen NH3 y ligantes con azufre como =—-
&tomos dadores, (SOp, HSOg,). Se obtienen haclendo reaccionar, los —-

complejos amoniacales, apropiados de R.lm, con bisulfito de sodio.

COMPLEJOS DE RUTENIO CON GRUPOS - NO

Estos complejos son muy numerosos e importantes en la quimica de
&sts elementn, 108 complejos pueden ser tanto ant6nlc.os como catibnicos,
en donde se haya presents el grupo -NO, son muy estables, ain en reac-
clones de oxido~reduccién, la verificacién de 1a presencia del grupo -NO,
se hace por espectroscopia i{nfrarroja, ya que los complejos de este tipo,
presentan una banda intensa en la zona 1845-1990 cm™ ', Practicamente -
todos los ligantes, pueden formar complejos con ests grupo (Ru-NO). La
fuerte de NO, no debe ser HNO3, NO, NOo, o NOy- Para la preparacién
de estos complejos hay infinidad de procedimientos. Algunos ejemplos de

este tipo de complejos son: K2 [RuNO (OH) (Noa);] K2 (RuNOCl;] .

La gran mayorfa de estos compuestos, son del tipo Ru NO Lg, pu=

diendo suponer que el rutenio esta formalmente, en estado divalente, para




ello hay que admitir, que el NO transfiere un electrén al Rulll? coordinfn-

dosodoqwéscomognlpoNO+.yaqnalms.Mosconrwolx han

comprobado que la distancia Ru~NO concuerda con la del tipo Ru-NO*.

COMPLEJOS DE RUTENIO CON CARBONILO Y FOSFINAS DE -
Ru @n

El rutenio forma facilments complejos carbonflicos en donde la fuen-
te del carbonilo puede ser CO, ac. formico, o clertos alcoholes, especid)
ments en medio bésico, (Estas reacciones pueden dar lugar a la formacién
de hidruros). En la tabla VIII. se muestran como reaccionan el RuClg. 3Hg0

y ol CO, dando lugar a muchas especies quimicas.

HALURCS COMPLEJOS DE Rull
Elruhnto(ul)formnmnmcqmlejo;cconolcloroymuypocoi
con el bromo, con 1o que toca al yodo no se conocs ningin complejo de -
ests tipo. Por su parts 1os complejos de RU'T con ‘el cloro poseen formy

1as del tipo ; M RuCly . HyO, My Ru Clg, My RuClg Hy, O, M3 RuClg, -
MR\O‘?Q

El rutenio (III) también forma complejos con ligantes que tienen al -
oxfgeno como &tomo dador. Ejemplos, beta-diacetatosy oxalatos.
Con grupos nitro el Rum, forma bastantss complejos muy estables,

onlo-qnonnﬂldndmﬂwn[Mn(Noa).(OH)(NO)] 2=,

+
Los complejos catibénicos, [m (diars), ,Q] » 58 pueden preparar -
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TABLA No. VII

COMPLEJOS CARBONILO, OON FOSF DE R (o]
trans=(CO); (R3P); RuClz > 80°en sol cis= (CO)y (R3P)y RuCly CO 50 atm
secar a 160 + 1
RgP
EtOH, hervir+CQO especie Ru’(CO)nClm‘
Shs, Wego+RpP illo pAlido
alc. hervir
+C0,20 hs
RUCl3.3Hp0 Alc,20%+ CO cis—Clz RuCO (PRa)x
/ \ dias
EIOH,28° alc, hervir EtOH+CO

/+CO +R3P\ /d(as
especie RuW(COCIm*

[RuQCla(Rap)a cl
color rojo sangre

EtOH
RaP KOH
1,2,6-ClaRu (RAP)y(s) EtOH KOH RUHCL (CO) (PR
Lans-CIaRUCO PR < (CO) (PRax
(¢ Solucibén) HCL
EtOH = Etanol * No observada

Alc

= 2-metoxietanol




S
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oxidando a los complejos, anflogos de rutentio.

COMPLEJOS DE RJN

Se conocen pocos complejos de este tipo, estos compuestos se des-
componen lentamerite, al contacto con el aire humedo. Sus soluciones —
acuosas depositan con el tiempo al 6xido hidratado de Ru!VY. Las solu-
ciones calientes o alcalinas, se descomponen répidaments, tratfndolas con
HC1 o HBr, transforméndose en[RuClela- y[mbf-, respectivaments.

El cloruro de rutenio (IV), se conoce unicamernts como RuCly. 5SHO,
y como Ru (OH) Clg, éstos cloruros se forman simultansamente en la re-

duccibén o descomposicibn, dsl RuO4 disuelto en HCIL.
€1 rutenio @V) no forma ningln complejo catibnico auténtico.

COMPUESTOS ROJOS DE RUTENIO

Estos compuestos son caracter{sticos de la quimica de los amino com
plejos. Se ha sugerido que estos compuestos tienen un i16n trimolecular, -
que involucra un puente de oxfgeno. Ejemplo:

[(Nna)s -Ru -O-Ru-(NHg)q O~ Ru ( NHy) 5 'J*s
En donde los ftomos del rutenio se encuentran en diferentss estados de —
oxidactén.

CO'4PLEJOS DE RUTENIO (V)

En esre estado de oxidacién, particularments inastable solo se han -
preparad> 2lguos complejos hexafiuorados del tipo M! .[Ru FG] -

M“[ Fu F5] 2, el estudio de algunos de elios ha revelado la presencia del




16n octaédrico, [MFQ]- Una de las caracter{sticas més curicsas de -
estos complejos, es la variacién del color, con el método utilizado en su
preparacibn, es probable que esto se deba principalmente a la presencia

de impurezas.

Los flururorutsnatos (V), se disuelven en agua, con liberactén si-
-2
multanea de oxfgeno y reduccién a, [m Fe] producténdose también

trazas de RuUOg4.

OXO-COMPUESTOS DE RUTENIO (VI), (M), (VIID).

Los compuestos de rutenio, més representativos de los estados de

oxidacién superior, son los tetréxidos y los oxocaniones, en la tabla VIII se

muestran estos compuestos y sus respectivos estados de oxidacién.

TABLA VIII

COMPUESTOS DEL. RUTENIO DE OXIDACION SUPERIOR.

ESTADO DE
COMPUESTO OXIDACION
RuOg4 vin
RUO ", it
RUO42- Vi
RuO.CIO Vi

El tetréxido de rutenio, es un sélido cristalino, volftl, muy ve-

nenoso,que posee un olor caracter(stico al del ozono. Se cbtiene cuando se

tratan soiuctionas fcidas de rutenio, con agentes oxidantss poderosos ta




les como: IO;. Mno4-, Ce“, y Cly. El éxido, se destila y se arras-
tra con una corrients de gas; pero también puede obtenersa por cestila-

cién de soluciones en ac. perclérico, o por acidificactén y oxidacién de
soluciones de Ru (M).

Posee una estructura tetraédrica, es extremadaments soluble en -

CCl,, por lo que puede ser extraldo con este disolvents, también es muy

soluble en ac. sulfirico concentredo.

El tetréxido es un agente oxidante poderoso, que puede explotar a
temperaturas mayores a 180°C, con la formacién RuQp + Op . Se des-

compone por la accién de la luz solar.

El RuQ4, es soluble en hidrSxidos alcalinos, se .reduce por la accibn

del hidréxido a rutenato (VII), pudiendo llegar hasta rutenat> (V). Comeo
se muestra acontinuacién.

4RUO4 + 4 OH—~+ 4 RUOz + 2 Hp O + Og

4 RUOY + 4 OH—v4 Ru O4°" + 2H, O+ O2

RUTENATOS

Exists una estrecha similitud entre el rutenio y el mangansso, en
10 que respecta a susoxo-aniones,on ambos casos se conocen los iones,

MO4~ y MOs 2. (M =Ru, M)

La fusién del rutenio, o de sus compuestos, con alcalis, conduce

a la formacién de un sistama fundido de color verde, que conticne iones




per rutenatos RuO~4 debido a la alta concentrecién de flcall. '

La disolucién de ests sistema en agua, lleva guneralments a la for-
macién de una solucién de color naranja, que contiene a los iones esta—-
bles de RuOy; sin embargo si se condensa en una solucién de KOH 1M, en
friada con hielo, se obtienen cristales negros de RUO4, Compuesto que

es bastants estable, cuando ss encuentra perfectaments ssco.

Se ha establecido que poses una estructure tetreédrica, es convenien
te sefialar, que los compuestos de rutsnio, en estado inferior de oxidacién,

se oxidana RuO; Por la accién del KMNO4, en medio alcalino.

Con el hipoclorito se cbtiens una mezcla de RUO™, ¥ Ruof-. mien-
tras que con el bromo, se obtiene el RUO4 . El cual puede reducirse a

RuO4“~, Con el 1 en exceso puede reducirse eventuslments a estados de
oxidacién inferiores.

OTROS OXOANIONES.

Cuando se trata el RuQO4, con mezclas de Clpy y HC1, (9asecsos) se
obtienen cristales higrosclpicos de (HgO)2 [ Ru Oz C17] , a partir del cual
pusden prepararse las sales de rubidio y cesio. El i6n se hidroliza en -
agua instantansaments.

2 Cep Ruy Cly + 2H,04 RUO4 + RuOg+d Cs C1 + 4 HC

Existen pruebas que también h-y otras especies de RulY en solucién

S| se reduce RuO4 en Ha SO4 dilufdo con NaNOz, Nay SQ3, o FeSOy,

se obtiensn soluciones de color verds, que contisnen RJN; pero ro se co~




nocen con certeza la naturaleza, de las especies en solucién, es probable

-
que una de ellas sea el i6n [m02 o] -

El ién verde puede obtenerse mezclando soluciones recién prepara-
v
das de Ru ,que son de color pardo oscuro, con RuO4 en Hy SO4 diluldo

RJN + Ruw-l—l-—v 2 RUVI

Lassoluclonesverdessedescomporienenpocashorasformando--

I

Ruwysered.aceam por accibn del I” en exceso

COMPUESTOS DE ADICION DEL RUTENIO

El RuOg4, reacciona con varios ligantes dadores, formando sélidos

higroscépicos de color negro, tales como el RuO4 PF3, (RuO4)2 PF3 ¥y

RuQg4 (NO), cuyas estructuras no ha sido detarminadas.

OXICLORUROS DEL RUTENIO

Casl todos los oxicloruros del rutsnio se han preparedo por clora-
cién directa del RuCly (ag). los principales oxicloruros del rutenio son:

Ru Clg, RuOClg, RuOClg.
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PREPARACION DEL. RUTENIO METALICO

Los métodos empleados en la cbtenciSn de los metales del grupo -
del platinc, dentro de loe cuales se encuentra el rutenio formando alea-
ciones, deperden de la concentracibn de 103 elementos presentss. Estos
métodos son muy complicados pero con un alto grado de eficiencia, pudién

dose obtener purezas superiores al 99%.

En algunas etapas del proceso de separacién, se emplean ciertas -

reacciones especilficas, tales como:

12 El rutenio y osmio son inertss frents a los &cidos, ain a tempe-
raturas cercanas & sus puntos de ebullicién. En cambio el paladio es bas
tants soluble en HNO3, mientras que los otros metales son solubles en gra

dos diferentas en agua regia.

2? El1 osmio y el rutenio, son atacados por fundentss alcalinos oxi-

dartes (v.g., Nay O 6§ NaOH + NaClOg3 ), 1o que le permits solubilizar

los metales como osmiato y rutenatos.

Los rutenatos se reducen al &xido negro, RuOz. nHZ0 por accibn de
soluciones acuosas en alcohol. Mientras que en iguales condiciones el —

osmio queda como {6nosmiato (VI), Que pueds ser precipitado como sal

de amonio,

32 El cro puede ser precipitado de soluciones oxidadas, de los -

clc uros di: olos elementos, reduciendo con FeSO4. En ests proceso el




rodio, iridio, y.paladio, quedan en solucién, en estado de oxidacién infe-

rior, mientras que el Pt 01-26. que es el cloro complejo més estable ~--

respecto a la hidrélisis. Puede ser precipitado como sal de amonio.

4% El rodio e iridio, pueden precipitarse como 6xidos, tratando so-
luciones de Rh'D 1flY, con C1072 o BrOg, En soluciones reguladas con
con NaHCOg.

52 Un método conveniente para separar platino, en el laboratorio,-
consists en la extraceidn con &ter o acetato de etilo, del complejo rojo -
formado con SnClg. Que se obtiene reduciendo, al PtClg2 con el SnClg™
en soluciones acuosas.




C. Claus en sus primeros experimentos obtuvo al rutsnio apartir de los
residuos minerales del platino.

Primeraments los fundiS con nitrato de potasio, formando as{ el rutenato,
{ridato, osmato, etc. después por diferencia de su solubilidad en el agua hizo
una primera sesparacidn, quedando la mayor parts del rutenio en el residuo -
insoluble. Al cual mezclS con un volumen de agua regia, equivalerts a la -
mitad de su peso. Lo colocd en una retorta para hacer una destilacién, en
1a que se elimind al osmio en forma de &cido osmico, al residuo que perma-
necio en la retorta le afadié agua y lo fiitrS, postsriorments al filtredo le —
agregd carbonato de potasio. Y de esta manera precipito a los &xidos de —
rutenio y flerro, finalments a estos Sxidos los disolvio en &cido clorhfdrico -
y por adicién de zinc logro precipitar pequefias cantidades de rutenio en forma

metfilica.

H.St.C. De Viile, H. Debray obtuvieron al rutenio en forma cristalina, -
por fusiSn del metal an un exceso de estafio, para ello emplearon un crisol -
de carbSn. De esta manere se formo el RuSng al que sometieron a un calen—
tamiento con Actdo clorhidrico logrando obtener los cristales del rutenio en -

forma de dentritas.




APLICACIONES

El rutenio se utiliza en la actualidad principalmente como catalizador, en
las s{ntesis de hidrocarburos de cadena larga, hidrogenacién selectiva, hidro-

formilacién, polimerizacién y en la reduccién del monéxido de carbono a me-

tano.

En la industria eléctrica, se emplea como ingredients de los fllamentos -
de las limparas incandecentes, as{ como en diferentas tipos de malla y con-
tactos eléctricos.

En la industria qufmica como constituyente de las aleaciones de ciertas

tuberfas que deben de ser mMuy resistentss a la corrosibn.

En la industria de la carémica y en la biologfa, se han empleado sus sa-

les como colorantss y para tefiir especfmenes biolSgicos.
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ANALYTICAL ABSTRACTS.




18166

ANALYTICAL ABSTRACTS

YoL. 301876

Determinacién espectral de los metales del grupo del platino. Pro=

ceso aplicado en la cabidad de un electrodo en la zona de descarga. -

Paulenko, L. I. (Et Al).

Z2h. PriKl. Spetrosk ., 1974, 20 (8), 962-969

Un estudio de este proceso ha mostrado como la reduccién de los
clorocomplejos, de 108 metales del grupo del platino a compuestos
divalentss, o a o8 metales libres ( excepto para el paladio) se -~

lleva & cabo en la cavidad de un electrodo de carbén.

Los efectos trasmitidos en la .v-pornéién de estos metales han sido
estudiados y se concluyd que el uso de una arcodescarga en atmésfe

re de argén da mejor sensibiliidad en la detsrminacién del paladio,
platino y rodio.

Es descrito un método para \a determinacibn espectrogréfica de los
metales. La sensibilidaden(p.p.m.) es de 0.5 para el paladio, --

y uno para el platino, rodio, y rutenio y 10 para el iridio.
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18168

Separacifn electroforética de alto voitaje de {ones inorgénicos -

con referencia particular a 1os metales del grupo del platino. Par

te S separacién con soluciones raguladoras de citratos, acetatos, y

mezclas conteniendo cloruro de sodio.

Mejer, H; (Et Al) . Mickrochim. Acta 1975, 1 (5-6) 461-471

Las reparticiones migratorias de los helocomplejos de platino, osmio,
tridio y renio. Se pueden ncrementar grandements, por el uso de -
mezclas electrolfticas de HC! especialments, con NaCl y acetato o -
lactato. Tales electrolftos han sido usados para la separacién elec
troforética de los metales nombrados de otros numercscs metales:
ejemplo: Pt de Bi, Cu y Hg; Pt del Fe, M\n y Pd; Os -

de rutenio, Zn y Cu; y Re de Cu, Oro y 2Zn.

J.M. Brown.

Interaccibn del Rutenio (V) y Osmioc (IV) con la 2-mercapto benza-

midazol, 2-mercapto benzoxazol y 2-mercaptotiazol en presencia -
de EDTA.

Bisev, A.l; Ignat'eva, T.l; y Lomakina, L.N. Khim,, 1875 16

(3), 317-321.

La reaccién de RuTY y 0s™Y con ‘el EDTA se llevaa cabo. en HCI 0. 1M,
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a pH de 4.27, se afiade el reactivo 2-mercaptobenzomidazol, y -
1a solucién, se callenta de 80°- Q0°Cpor 1 hora. E1 complejo -
osmio-reactivo que es ligeraments soluble es extrafdo con butanol
después de la separacin de las fases, la fase acuosa se elimina
(Favorable para el complejo Ru-Edta-Reactivo) y el complejo ---
osmio-reactivo de la solucibn de butanol se mide obedeciendo 1a

ley de Beer para 1.5 & 12.15 Mg/ml de rutealo a \ max = 560 nm.
L.os otros reactivos citados tisnen un comportamiento similar; pereo
el 2-mercaptobezamidazol es preferido.

M.R, MANER

Determinacién Catalftica del Osmio y Rutenio en escala de nanogra-

mos.

Musller, H; y Otto, M; Mikrochim. Acta, 1975 I (5-6), 519-532.

La oxidacién de 1a t-naftilamina por NOy es catalizada por el -
vin
osmio y rutenio vm. La reaccién es controlada por la medicién

de cambios en la absorbancia (525 nm) . De la mace- = =
ria azo colorante formada, la reaccibn tiene un comportamiento --
lineal respecto a la concentracién del NO3 ; la actividad catalftica

del cemio es influenciada por la concentracién de la amina pero no
pare el rutenio.

Los l{mites de manifestacién para el osmio son de 1.74 ng/ml y

para el rutenio es de 4.85 ng/ml; los rangos analfticos respectivos
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son de 1.6 a 40 ng/ml y una tolerancia a las concentraciones de

m
10 a 60 ng/mi para el Cull, Ni, F'em, Pt“, Ir , Pdu, Ag y Au

J.M. BROWN.

Determinacién espectrofotométrica del rutenio con el &cido B -ditio-
naftStico.

Gorniak, H., Z. Analyt Chem 1975, 275 (3) 208.

14
€1 complejo formado entre el rutsnio y ests reactivo tiens una re-
lacién de 1: 3 (1), pusde extraerse con disolventss orghinicos y usarse
para su determinacién; el valor de £ a 480 nm (absorcién méxima) es

de 23.600 cbedecienio la tey de Beer de 0.08 a 2.4 r\g/ml.

Procedimiento: La soluciSn de la muestra (dsbe contsner de 10 a 48
) 9 de rutenic). Se le aflade alcohol etanblico mM - 1 (10 ml )y
5 ml de solucién reguladora de pH 5.6 se agrega agua (hasta completar
20 ml ) la solucién se calienta en bafo mar{a por 30 minutos, se en-
fria y se extrae con CHClz (20 ml ) durants 5 minutos. y se mide
la absorbancia a 490 nm frents a un reactivo testigo. gt =

osmio, platino, niquel, cobalto y cobre interfieren seriaments.

F. POWELL.
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4B17

Extraccién con disolventss de algunos elerrentos de las series de transi

cién con esteres del ac. dtiocarbémico.

BU“V, Aolo; Yy LOWVtLlﬂ, N.Po. Zh. analit. K‘m-. 1975. 30 (3)’ -
451-458

Los etil esteres del &cido ditiocarbénico, hexahidrozapina - 1 -carbodl-
tiSlico y 3-5 difenil-2- pirazolina-1-carbodiliSlico fueron estudiados para
extraer los complejos de los haluros, cianuros y tioclanatos de 10s me-
tales Cu, Ag, Au, Ti, 2Z2r, Nb, Ta, Cr, Mo, W, Mn, Re, Fe, Co, -
Nt, Ru, Os, Pd, Pt, Rh e Ir. Estos complejos se extrasn mejor -

con el disolvents etilhexahidroazopina -1 carboditicato en CHClg

M. POLASEK.

Detarminacién por fluorecencia de Rayos X de matales nobles y no -

ferrosos en polvos de productos tecnolégicos.

Verkhorodov, P.a.; ModolodetsiKaya, N.E. ¥y Konev, A.V., Zh. analit,

Kitm., 1975, 30 (3), 472-478.

Programa descrito para calcular las concentraciones (%) del Te (0.1.8
5), Ag (0.01 a 70), Pd (0.008 a 70), Rh (0.005 a 20), Ru (0.00S5 a 20)
Ir (0.001 & 1), Au (0.001.a 1) Pt (0.1a3), Pb (003 a3)y Se -
(©.03 a 1). Después de los resultados medidos por la fluorecaincia -

de rayos X,sl programa se aplico a determinaciones simulténeas de ~
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los elementos mencionados en varios materiales industriales en donde

el coeficlents de variacién es menor al § % (17 resultados) .

M. POLASEK

Andlisis por activacién de neutrones de selenio, osmio y rutenio en -
rocas, sedimentos y matsriales biolégicos por destilaciones suscesivas

con tres reactivos fuertes del Acido fosférico.

Terado, Klloio; Matsumoto, Ken; y Kiba, Toshiyasu., BullChem. Soc.

\m., 1975. 48 (9)D 2&7-25710

La disolucién de la muestra y la separacién y determinacién de estos
tres elementos, esta basada en el procedimiento descrito previaments
( Analit. Abstr., 1975, 20 38136). al selenio es determinado a 1368 -

6 24.6, 0s a 129.4 y el rutenio a 215; Kev.

Con un rango de recuperacin de las cantidades existentss de 80-85,

90-95, y 90-95% respectivaments.

E. ASPRAY.
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Concentracién extractiva de los slementos del grupo del platino y -

su detarminacién por espectrofotometr{a de absorcién atdémica.

Vut".“’ A-A.; Y\Jdﬂﬁvlck, I.G; Gindin L. M. ; Lmbtm, T-Vo§ -

Talanta 1875, 22 (8), 745-740,

El platino, paladio, iridio, rodio y rutenio ( Ag 'y Au ) son separados
del Cu, Ni, Fe, ¥ Co en solucién por el clorhidrato de octilanilina en
tolueno, para su determinacién por espectrofotometr{a de absorcibn atd
mica. ( flama aire-acetileno para el P&, Pt, Rh y Ru; Flama de NoO

acetileno para el Ir),con medicién a 265.9nm para el Pt, 340.4 nm pa-

ra el Pd, 343.5 nm para el Rh, 264.0 nm para el Ir, y 349.9 nm pa
ra ol Ru. la absorcién de los metales del grupo del platino excepto -
para el Pd es afectada por otros metales del mismo grupo y por me-
tales nobles. L& adicién del 1% de nitrato de Le o Nd baja los limi-
tes de detsctacién del Pt, Rh, Ir yRu,y disminuys la interferencia -
del Co, Cu, Ni, Fe, Bl, Z2n y Na; el cloruro o sulfato de La o Nd
tisnen un comportamiento similar solamente para ol Pt o Rh. Un -
procedimiento es también descrito para la eveporacién del extracto -
calentando al estado de ignicién al residuo, fundiéndolo con NagOp vy
disolviendo el producto en fcido clorhfdrico (8 M ) para su determina

cién por espectrofotometrfa de absorcién atSmica (ssa).

P.C. ROUSE
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Determinacién espectrofotométrica del rutenio con la 5,6 difenil-3- -

-piridll) - 1,2,4. triazina.

Kamra, L.C.; Yy Ayres. G.H., Analytica Chim. Acta, 1975, 78 -

(@), 423-429,

£l rutenio bivalente (producido por la reduccién de estados de oxida-
cién superior con el cloruro de hidroxil amonio) forma un complejo
1:2 ( A méxima = 485 nm, e = 21,000) con el reactivo (1) en medio

etanflico al 80%.

Procedimiento: Para la solucién a examinar (2 ml), contsniendo de -
8 aa.s }AgdoRu“. affadir 2 ml de una solucién al 1% de | en -
stancl al 95% y un ml de solucibn reguladora de acetatos de pH=3, di -
luir la mezcla a 10 ml con agua y calentar en bafio Marfa a 85°C x30
minutos, enfriar y ajustar nuevaments el volumen a 10 ml y medir -
la absorbancia a 485 nm en una celda de un centfmetro. -
En este estado se obedece la ley de Besrn La tolerancia a la pre-
sencia de Nat K,'BF, IT NO3, CIOF, F, SO4° , y POs  , es sleva
da, pero; si hay interferencia con una gran cantidad de iones. Y los
agantes enmascarantes no son siempre efectivos, sierndo necesario se-
pa-ar al rutenio por destilacién como RuO4 (Cf. Embri y Aires, Analit

Abstr, 1969, 17 3472)

W.C. JHONSON



6A10 Espectro de absorcibn, constantes de disoctacién y reactividad -

de iones inorgénicos. ( Con la 4-amino 8-dihidroxi-2-mercapto pirimi
dina . '

Arreola, A. Quim. Analit., 1975, 28 (G), 277-280.

La tnfluencia del pH en el espectro ultravioleta 1a constante de
disociacién y reacciones de este reactivo con 41 iones lnorgénicos,
han sido examinados, encontréndose que a un pH 3 4, solamente ~

el cobre, paladio y rutenio dan reacciones.

L. A Oneill.

63221 Determinacién por refractometrfa del rutenio en aleaciones.

Postnikova, 1.S. Zav. Lab., 1975, 41 (11), 1322-1323.

Un método previaments descrito (Analit.Asbtr., 1974, 27, 85) se usbd
para la determinacién del rutenio con la tiourea. La muestra de \a -
aleacién (0.1 a0.2 g) se fundib con NaOH (ag) y NaxO2 (3a 5 g). Las
cenizas se lavaron con ac. oxfilico. y se diluyb a 200 ml con agua, se
tom&b una parte alfcuota de esta solucibn y se hirvid, con una solucibn
de ticurea al 3% y 35 ml de HCl1 4N durants dos minutos. Se -

enfrib y se midi6 1a absorbancia a 620 nm. y finalmente se le com

pard con uan solucibn estandar que contenfa 30 PPM de rutenio °
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E1 método se ha usado pare aralizer alsacionss binarias de rute-

nio que contienen arriba del 80% de ests elemento.

A. Burwood-Smith
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18194 La ferrozina 3=(2piridil) =8,6 bis (4 sufofenil)l, 24, triazina (sal

disbdica) 1 resctivo para el rutenio (III) y osmto (VII).
Kundre, $.X. Curr. Scl.; 1978, 44 (15), 8548-840,

Pare la determinacién de rutenio!l!, 1a soluciSn prusba se trata -
con 7 mi de fervozinga 0.02 M y 8 ml de una solucién reguladors
de HC1-scetato de pH = 2.5, la mezcla se calienta en bafo Mar(a
por 3h, se enfrfa ¥y se diluye a un volumen conocido, v despuls se
mide la absorbancia a 480 'm, cbedecisndo 1a ley de Beer a concen

traciones mayores de 2.8 M g/ml de rutento,
]

En la determinacién de 1.4 Mg/mi. la presencia de NOz, 3O 3, =
oxalatos, eabnn. Me&dh‘f eromow. y osmio causaron, in-

terforencias.

28232 Estudio espectrofotogréfico del sistema rutanio (II1) 2 rutanio QI)
-2,2':6',2" terpiridil.

Las condiciones Sptimas siguientss, y otros datos fueron establecti~
dos pare la determinactén de RUMl y RU® & concentraciones de = -

2ai10 ppPMm y 1 a8 pPM respectivaments.(Observindose un -




comportamiarto corforme a la ley de Beer) y los wvalores de las

absorbancias de 0.500 y 0.580, con una desviacién estandar de -

0.001 y 0.002 en 10 anflisis efectuados. La composicién de los
2+ 2+

respectivos complejos fué de RuL.a Y RL, , donde el ligando es

la 2',2',: 8,2" terpiridil.

(1) Determinacién de Rum. A la solucién pruzba, se le aRfade 1

ml. de una solucién del reactivo citado (al 0.5% en metanocl), ajus
tando el pH a 3.5 con NaOH acuoso.

Se diluye & 10 ml y entonces se calienta en bafio Marfa a 85°C du
rants dos minutos, se enfria y se reajusta el volumen a 10 ml. y

se mide la absorbancia a 630 nm. El1 complejo de color verds de

Ru'" se reduce al complejo de color ambar de Rull; peroc puede ha-

cerse mis répido por incremento del pH.

1
Determinacibn de Rul . A la solucién que se va a eaminar, afadir

1 mi. de la solucibén del reactivo y 1 ml de una solucién regulado-
ra de acetatos con pH 5.5, diluir a 10 ml y calentar en baffo Ma-
r{a a 95°C durante 45 min. se enfria y ss reajusta e! volumen a -

10 ml posteriormente se mide la absorbancia a 478 nm.
€1 complejo Ru"- 1 es infinitaments estable; perc pusde ser oxida-
do al complejo Fum-l.

Cuando se encuentren presentes otros elementos de la tabla periédi-

ca, tales como el cobre, zinc. y oro es necesario la destilacién -
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del rutenio en forma de su 8xido volAtil RuO,,.

w.C. Jhonson.

Complejacién del rutenio (111) con la 4= amino- S-nitroso piridina

2,6~-diol.

Sing, Ajai Kumar, Annalli Chim., 1975, 65 (1-2), 108-112

Con éste reactivo el rutenio forma un complejo de color rojo a una
relacién de 1:1 y & un pH = 2.7, la absorcién méxima del comple-
jo es a S00 nm. (g = 24,00C), éste reactivo se pusde usar para -
determinar cantidades de rutenio de alrededor de 3.3 P™MM con

una desviacion estandar de 0.0048 »mm

Ademfis se tabulan las tolerancias interferentss de m&s de 42 iSnes
extrafios, las fuentes miis serias de estas interferencias son causa-
das por la presencia de SCN, V“, Co, Rh, Pdm, y la tiourea. =

(este método también es utilizado para la determinacién del cobalto).

R.L. Jordan.

Determinactén espectrofotométrica del rutenio (111) con al maleato

de proclorperazina * ‘2-cloro=10- CS- (4=-metil! piperazin=1=-il) - =
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propil] fenotiazina di (hidrégenc maloato)} .

GO\Ndl. Ho Sm, Aﬂ‘lwca Chtm- ACG’ 1976’ 83, 283"287.

Las soluciones a examinar deben de contener de 10 a 250 ppm

del elemento rutenio, a las cuales se les agrega Hy SO, hasta -
formar una solucién final de 1.5 M en Hy SO4, entonces se le a®a
den S ml de maleato de proclorperazina al 2% en HC1 0.01M, di-
luir a 25 Ml con agua, y despuls de una hora medir la absorbancia
a 530 nm (€ =6733) contra un reactivo testigo dbedeciendo la ley -
de Beer. Los limites de tolerancia para metales que gensralmentse
acompafian al rutenio tales como el OsVIl, Au, Pd, Ag, CelV, Fe,

VV, que interfieren seriaments deben ser separados previaments.

wW.C. Jhonson.

Titulacibn espectrofotométrica del rutenio y paladio con el EUTA ¥y
CDTA. usando algunos ficidos azocolorantss como indicadores.

Khalifa, H. Zanalyt. chem., 1976, 279.

A las soluciones de paladio o rutanio ss tratan con 1 al S ml de -
una solucibn al 10% de arsenazo [ despuds se afaden cantidades de

EDOTAOCDTA dependiendo dela naturaleza de los reactivos, y se mi-
de: la absorbancia a una longitud de onda adecuada a los reactivos.

M.J. Sady.
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Determinacién del rutenio (I1I) con el clorhidrato de tioridazina -

Gowda, H. S. Curr. Sci., 45 (6), 218-219,

Este compuesto se ha usado para determinar cantidades de rutenio
(1I) de 2 a 200 Mg, en 25 mi de soluciSn de HpSO4 0.7M; despubs
de 10 minutos se mezclan los reactivos y se mide la absorbancia.
a 640 nm. El color es estable duranta 30 minutos, en cantidades
inferiores a8 4 pmMmmMm gl rutenio se puede determinar en presencia
de 1000 PMM  de Zn, Mg, Ca, Sr, Ba, F, Cl, Br , SO 4, POg,
oalatos o acetatos y de 100 p.p.m. de Ni, Co, Cu, V, o edta, -

nn \Y4

1
Otros metales del grupo del platino asf como el Au! , VV. Ce ,

52 02; y |1 ,interfieren en la determinacién, mientras que el HNOg

oxida a los reactivos.

8. Harris.

Nuevas reacciones catalfticas, quimicoluminicentes del luminol en -

presencia de compuestos de rutenio ( v determinacibn de rutenio).

Lum.cy‘, A- VJ th mltto 'Q“m., 1WG, 31 (4), 751‘7&0

L.os compuestos de rutsnio catalizan la oxidacién del luminol por el
agua oxigenada o sl K104 1a reaccién es acompaRada por lumintsecen

cia ( la que se mide espectrofotométricaments) con una relacibn li-

neal a la concentracifn dal rutenio.




Las condiciones Sptimas parala determinacién de cantidades trfe
riores a 0.3 ng de RUCl4 son: pH =11.2 a 11,7 el luminol a una -

concentracién 0.2M, la del HyO2 2 mM y la del edta 0. 1mM. -

€l Pd, Pt, Rh, Co, Cu, Ni, y Fe no interfisren oen estas deter-

minacién.

Las condiciones Sptimas para la determinacién de Ruwy RuV tam-
bién se dan a conocer, as{ como los iSnes que interfleren en su —

determinacibn.

El KIO, se usb para determinar cantidades inferiores a 0.02 p.p.m.

de soluciones industriales de rutenio.

M, Polasek.
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Determinacién espectrofotométrica del rutenio con el clorhidrato de

dietazina.
Gowda, H. S. Talanta, 1976, 23 (7), 552.

Acidificar una allcuota de la muestra que cortenga de 25 a 3680 Mg
de rutsnio con Hy;SO4, y afladir 5 ml de una solucién acuosa al 2%
del clorhidrato de dietazina. Diluir la solucién con HO a 25 ml,
medir la absorbancia a 515 nm y calcular la concentracién por —
interpolacibn de una gréfica estandar. Obedece la ley de Beer en
el intervalo de 2 & © Mg/l de rutenio. El1 coeficients de variacibn .
ss de 0.43% para 4mg/1 (en 8 determinaciones).

e osVIll, pdll, ad'll, ag, celV, y el VWV causan serias inteferen-

clas cuando se sncusntran presentss.

A.S. Wllson.

Detarminacibn espectrofométrica del rutenio (1iI) con el reactivo -

piridina-2-aldoxima (picolinaldoxima) sn medio acuoso.
Manku, G.S. Curr, Sci., 1978, 45 (7), 258.

La solucifn a examinar se hierve durants 5 minutos ccn una solu-
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cién acuosa del reactivo al 0.08%; y se diluye a 25 ml con agua, -
postariorments se datermina la absorbancia a 420-430 nm emplean~

do el agua como reactivo tastigo.

En la determinacién de 50 Mg de rutsnio se puede tolerar la presen

cia de 1S Mg de Mg ¥y Rh‘“

, 30 M g de IrfY, 20 Mg de 0s'Y, 2 Mg
de Pt, 50 Mg de Aul, 200 mg de Fe'l, 100 Mg de Co y 70 Mg de

Ni.

E1 plomo y la plata se pusden precipitar en medio &cido (HCL).
£l paladio se puede precipitar con el reactivo y puede ser ssparado

por certrifugacién.

8. Harris.

Extraccién y determinacin espectrofotométrica del rutenio con el
acetoacetato da etilol- {sonitroso. (otil 2-hidroxiimino 8-oxobuti-=

P&tc)o
Patil, M.R. Talanta, 1976, 23 (7), 550-551

A una parte alfcuota de la solucibn a examinar, se le afade un mi-
li:itro de solucién acuosa al 5% del reactivo, se ajusta el pH a un
valor de 4-8. Hervir durants 15 min., enfriar y alladir 8 ml de -

L1 10M. Extrasr con alcohol bencflico, separar las fases y me-
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dir la absorbancia a 470 nm. obedace la ley de Beer en el rango -

de O.1 a 18 mg/1 de rutenio la desviacién estandar es de 0.9 Mg/t

( on 10 detarminaciones).
n
L.a presancia de Fe , Fem, y Cr-m no interfleren.

Los I0 3 y BrO™3 si interfieren y pueden ser separados por adielén

de I e hirviendolos.

IT I1
Pueden estar presentss 100 Mg de Mg o Pd, Pt'Y, rhlll, 1rlV, y
S00 Mg de Coll pueden estar presentss en la determinacién, si Ia

absorbancia es medida a 340 nm.

'An S. Wﬂllm.

Extraccién y detarminacién upocbofotbm‘b%ca del rutenio y osmio

con la ticbenzoilhidrazida.
Shome, S. C. Talanta, 1978, 23 (8), 603-608.

El rutenio forma complejos de color rosa con el reactivo indicadd,
en caliets y en medio &cido (HC1 4.5M). Este complejo puade =~
ser extrafdo con CHClg el cual tiene una absorbancia mixima a 820
nm. De manera similar el osmio forma un complejo con el reacti-
Vo a un pH = 2.3 y muestra una absorcibn méxima a 385 nm. Lo®

colores de ambos complejos son estables por méis de 2/ horas y =
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pueden ser usados para la detarminacién de rutenio y osmio en pre-
sencia de varios {ones comunmente asociados con los mismos, los
dos metales se les determina aespectrofotométricaments, cumpliendo
con la ley de Beer en los tntem.mlos 0.73 & 7.33 Mg/ml y 1.2 a =
12,4 Mg/ml. Para el rutenioy 1.2 a 18.068 Mmg/ml para el osmio,

a 385, 480 y 480 nm respectivamenta.

F.R. Basford.

Determinacién de rutenio y platino en aleaciones por medio de la -

espectrofotometr{a diferencial.
Marczenko, Zygmunt. Chemia Analit., 1978, 21 (4), 845-852

La muestra ya pulverizada (25 mg) se funde con Najy Oz y NaOH en
un crisol de niquel, el fundido se disuelve an HC1, y el rutenio se
s3para por destilacién en forma de RUO4, el separado de rutenio -
se datermina espectrofotométricamente con la 1,4-difeniltiosemicar-
bazida, mientras queeal platino se determina espectrofotométricamen=-
te por el método del SnCly; la interferencia producida por el niquel
d:l crisol es superada por el uso de la técnica diferencial, con medi
da ds sus absorbancia a 403 y 705 nm. La precisién y exactitud es

simitar a la de los métodos gravimétricos.

T.G. Alliston,
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Complejos de rutenio y osmio con la 6-amino~2 mercapto-8nitroso-
pirimidina-4-01,

Kushwaha, V.J. Chin. chem Soc., Taipei, 1976, 23 (1), 43-4S.

Este compuasto forma complejos de color rojo con el rutenio y --
amarillo pardo con el osmtovm. Las condiciones analfticas 6pti-
mas son a un pH de 2.8 a 4.8 y el reactivo a una concentracién de
20 M para el rutenio y para el osmio Un pH de 3 a S5 y la concen-
tracién del reactivo a 5M. Las absorbancias de los complejos son
de 8530 y 440 nm respectivaments, tienen comportamiento de acuerdo
a la ley de Beer en concentracionss mayores de 2.7 Mg/ml para -
el rutenio y de 31.5 Mg/ml para el osmio.

L J
1 paladid; mercurio!, y NOp , no interfieren en la determinacibn

del rutenio.
Se reportan ademéis otras tolerencias de muchas especies.

J.P. Annold.

Determinacién potenciométrica de rutenic en complejos dinitrogenados.
Sahu, D.K. Fertilizer Technol., 1975, 12 (4), 344-346,

Para la determinacién de rutenio en complejos del tipo [ Ru (NHa)s

N2] X2 (doﬁda la X= 8r, I, BF4, § VO3). La solucibn a exami-




nar se le colocan electrodos de platino y de calomel, se conectan a
un potanciémetro se agregan unas gotas de CeSQO4 para oxidar al —
rutento a rutentoV!!,  postertormente el CelV fue titulado potenclo

metricamente con Fea"'. El error relativo es de 0.005%

Rl Ll J.
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Determinacién espectrofotométrica de rutento (1II) con el clorhidrato

de prometazina,
Gownda, H.S. Chem., Set, A. 1976, 14 (8), 630-631,

Se han determinado condiciones Sptimas para 1a detsrminacibn de -
munlom por upocu‘ofotun‘i:rh de sus respectivos complejos, con
este reactivo en medio fcido (HCl 6 HySO4). La sensibilidad es
de 18 ng/cm? cuando el medioc cido es en HCl 3M y de 24 ng/cm?
st el medio ficido es con HySO4 1.5 M. So. curmple con la ley de
Beer en ol intervalo de 0.4 a 4.4 PPM y 0.5 a 11,16 PPM en
HCl § HaSO4 respectivements. Se reportan ademés la tolerancia de

9 cationes y 9 aniones.

8. H.

Detarminacifn espectrofotométrica de Ru (ill) con el clorhidrato de

trifluoperazina.
m' HO s. Wlm JO c“m.p s‘t. A' 1976 1‘ (e)’ &1‘632.

Las condiciones éptimas para la detarminacibn de ruterio (III) por
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espectrofotcmetrfa de sus complejos que se forman con este reacti
vo en medio fcido. La tiourea, 5203-, Pd". Ag, vV, Yy celV —
intarfieren en la determinacin. Ademés se enlistan las tolerancias

a 12 cationes y 8 aniones.

Determinacibn de rutenic en materiales biolSgicos por espectrofcto-

metr{a de absorcién atSmica.

Megarrity, R.G. Analysis (London), 1977, 102-(1211), 95-88.

A 0.5 g de la musstra finamente molidos, se le afiaden 0.06 g de

KNOg y 0.02 g de KOH en 2 ml de agua, secar a 100°C =350°C por
un tiempo de 16 horas, calentar el residuc con 8 ml de HNO5; 4M -
en bafio marfa, diluir y tomar una parts alfcucta 5M]1 para la de-
terminacién de rutenio por espectrometr{a de absorcién atbmica a -
349 nm, con uso de un atomizador de vara protegido con una solu-

cibn estandar de cloruro de rutenioll, De las especies examinadas

solaments el uranio interfiri6 seriaments. En concentraciones infe-

rtoresasmmruunloporgramodemtertasoc.sopudomll-

zar al anflisis.
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Determinacién de trazas de elementos en metaoritos y materiales

lunares por anfilisis radioqufmico de activaci6n de neutrones.

Sundberg. L.L. Anal. Chim. Acta, 1977, 89 (1), 127-140.

El oro, cadmio, galio, germanio, iridio, niquel, rutenio, uranio,

y zinc fueron determinados por irradiactén de la muestra (80 a -
500 mg) en ampolletas de sflice enwvuelta por una hoja delgada de
aluminio durants uno o dos dfas, con un flujo térmico de neutrones
de 1 X 10'® n/cmRs. Los elementos fusron separados por extrac
cién con disolventss, y precipitados por intercamio de ién. Emplean
do rayos X o ¥ como analizadores, los 1fmites de manifestacién —
para concentraciones de 100 ng de muestra sonde 1 ppm para -
el niquel, 1ppb para el galio, uMlc o zinc, 1IC PPM para -~
ol rutenio, 100 ppm para el cadmio, germanio, indio, o iridio

y 0.001 ppb para el oro.

W'c.D.

Determinacién espectrofotométrica del rutenio con el clorhidrato de

cloropromazina.
Gowda, H. S. Mikrochim. Acta, 1977, 1 (3~4), 211-217.

El clorhidrato de cloropromazina reacciona con el rutenio a 27°C
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en H2 SO, 6 HCl para dar un complejo de color rojizo, la absorban-
cia de &ste compuesto se mide a 530 nm, el color es estable duran—
te 55 minutos y tiene un comportamiento de acuerdo a la ley de - =
Beer en el intervalo de concentracién de 0.4 a 12 ppm en HpSO,

y de 0.2 2 4.8 pom en HCl.

Los iones que interfieren a concertraciones inferiores a 10 ppm
son los I, Felll, pdll, ag, 0sVIIl Aull,  Los cationes no pueden

ser enmascarados.

T.H. Newmwn,

Determinacién répida y precisa de metalas nobles en residucs de -

productos metflicos por medio de espectrofometrfa de absorcibn —

atémica.

w‘. Go N'tlc ln‘to mmllo. R.wb. S. A"'o Rw.. No. 1837. -

1978, Pp1Ss.,

Todos los detalles de 108 procedimientos para la disolucibn de la -

muestra por fusibn con NayO, se dan a conocer con amplitud,

L.\ parte fundida se trata con HCl y HoO vy la solucién resultante

se analiza por espectrofotometr(a de absorcibn atémica, en flama




de aire acstileno a 265.0, 244.8, 242.8, 343.5, 340.9 y 264 nm,

respectivamante.

El anflisis de tres muestras por éste procedimiento tarda 4 dfas,

mientras que con los métodos clésicos se tarda dos semanas.

B. H.
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Determinacién espectrofotométrica de rutenio por fotSlisis de nitro-

so~complejos.
Nikol'skin, A.B. Zh. Anal, Khim., 1977, 32 (3), 19999-1003.

E1 método involucra la foto descomposiciSn de complejos tales como
KoRUNOC1g (1) © Kz RUuNOBrg (), a las formas complejas-fcido~-acuo
sas de Rulll, en medio &cido o neutro. Los acuo-e~hidraxi-comple-
jos pueden ser determinados espectrofotométricaments mediants el —
uso de reactivos adecuados. PfPara determinar a 0.1 - 0.35 ng -l o
II, la solucién a examinar se prepara en HCl 6M y se irradia du—
rante 15 minutos con una limpara de mercurio, se toman 2 ml y
se calientan con 0.5 ml de una soluciln acuosa de tiourea al 10%

a una temperatura de 50°C durante 10 minutos. La absorbancia del
complejo Ru-tiourea es medida a 650 nm (& = 2650) . E1 coeficlen
te de variaciSn en 10 resultados fue de 0.7%, cuando se determinaron

soluciones de [ o II a concentraciones de 0.1 - 0.2M.

Si la fotdlisis de I o Il es llevada sin dimetil sulfoxido, los comple~-
jos coloreados de rull se forman; éstos complejos pueden sar utili-

zados para la determinacién directa del rutenio.
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Determinacién espectrofométrica de rutenio usando al pentil 4, 6 di

hidroxi=-S5-nitrosonicotinato.
Reesves, R.R. Mikrochim. Acta 1977, [ (5-6), 488-493

Ests reactivo forma un complejo de color plrpura cuando se calien

ta en una s0lucibn acuosa a un pH = 4.5 durants 1 hora a 85°C. -

El cobalto, flerro y paladio interfieren; pero sus complejos se for—
man répidaments a temperatura ambiente y pueden extraerse con —-

iscbutil-metil cetona.

Se ha desarrollado un procedimierto similar para la determinacién

del osmio (Anal. Abstr. 1977, 33, 4B171).

D. B. A .

Extraccibn y determinacién espectrofotométrica de rutenio (III) en

presencia de paladio (II), platino (A1), rodlo (I1l), e iridio (1I1) por

uso de la 2-hidroxi-iminoacetofenona.
s‘mw. VOM. Zh. Aﬂl‘. Ktm.. ‘977.32 (8). 157‘-15770

€l reactivo citado forma complejos con el rutsnio (11I) en medio -

acucsc a Un pH = 4,.5-G, La mezcla debe ser calentada a 98°C
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durante 5 minutos. Este complejo puede ser extrafdo con el 3-metil
butanol, exhibe una absorcién mfxima a 535 nm, y tiene un compor-
tamiento apegado a la ley de Beer en el intervalo de concentracidn

de 0.5 a 7 Mg/ml de rutenio. Los complejos Rh-reactivo e Ir-reac
tivo se forman después del calentamiento de la mezcla a 9°C duran-

te 30 y 90 minutos respectivamente.

La extraccién del rutenio, rodio e iridio se basa en la diferencia -

de reactividad que tienen estos metales con este reactivo.
£1 coeficiente de variacién en ocho determinaciones fué de 8.8%

M. P.
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Determinacibn espectrofotométrico de rutenio con la hidroxiiminoca

cetil acetona.
Yeole, V.V. Z. Anal. Chim., 1977, 286 (@-4), 251.

Este reactivo forma un complejo de color plrpura con el rutenio
(estable durante + 36 h ) con una absorbancla. maxima a 530 nm,
y con un comportamiento de acuerdo a ta ley de Beer en el inter-
valo de concentracién de 10 a 12 Mg de rutenio por 10 ml, el -
promedio de la absorbancia es de 0.225 con una desviacién estan-
dar de 0.008 . No hubo interferencia de Pd (50 Mg), AV .2
M), Rh 250 M), osV! 100 Mgy, Ir (128 Mg), Cofl 2.5 M),
Ni 2.5 M@), Au 200 Mg), Crilf amg), Mn (1 mg), Hg (1mg), -
UM (200 Mg), 0 2 mg de oxalatos, citratos, tartratos, PO,, F, y
8r.

J. K.C,

Determinacidn espectrofotometrica de rutenio con el clorhidrato -

de promazina.
Gowda, H.S. Indian J. Chen, Sect. A. 1977, 15 (B), 477-478,

La solucién a examinar se mezcla con 7.5 ml de HySC4 5 M y 4.5

ml de una solucifn al 0.2% del reactivo citado. La ma2zc'a se di-
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luye a 25 ml con HyO, y despuds de 10 minutos se mide la absor
bancia a 515 nm y es comparada con la de una gréfica estandar. -
La absorbancia es invariable en el rango de temperatura de § a --
70°C. Obedece la ley de Beer en el intervalo de concentracibén de

0.2 a 12 ppm de rutenio.

R, L. J.

Determinacién espectrofotométrica de Fe (II), Co (1), Ru (II), e

Ir (III) con la 2,4,6~triamino=-5-nitrosopirimidina.
Singh, A. K. J. Indian Chem, Soc., 1976, 53 (7), 691-6892

El reactivo nombrado (se disuelve en HCl 0.02M) puede ser usado
para determinar fierro o cobalto en cantidades del orden de 0.6 a
2 p.p.m., para el rutenio a 4 p.p.m. y finalmente para el iridio

de 5 a 30 p.p.m. con los siguientes rangos respectivos de pH 8.6

a8, 4.6 6.5, 1.7a 3.5y 4.5 a 7.

La absorbancia méAxima correspondiente es de 640, 380, 510 y —

375 nm.

Las propiedades de los complejos se¢ muestran en forma tabular, -

as? como la tolerancia a numerosos iones extrafos.

P. L. J.
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Extraccién con disolventss y detarminacién espectrofotométrica del

Ru (III) Rh (II), Pd (I1) usando al 1= (2~-piridilazo) fenantreno 2-o1.
Shome, S.C. Indian J. Chem. Sect. A., 1977, 15 (4), 367-369

Este reactivo forma complejos coloridos con los elementos citados
cuando es usado en solucibn etanolica a una concentracién de 0.01
M, en presencia de una solucién reguladora de acetato de un pH =

4.7-6.1, para el rutenio, 4.0-8.0 para el paladio, y de 3.0-7.0 pa

ra el rodio.

Los complejos pueden ser extra{dos con CHClgy, para medir su - -

absorbancia a 615, 625, 665 nm respectivamente.

Los rangos anallticos correspondientes en PPM  son de 0.8-3, —
0.5-4 y 2=-12. Las especies interferertes son enlistadas y se su-

glieren muchas medidas para evitarlas.

Accibn catalftica del rutenio en la oxidacién de bromuros y Yoduros

por el percolorato.

Pichugina, G. V. lzv. Akad. Naukssr, Ser. Khim., 1977, (10),

2190-2193

Método descrito para la determinacién de rutenio (II1) 4 (IV) por su




accibn catalftica en la oxidacién de los yoduros a yodo por el

NaCl0 .

La solucién a examinar deberf& contener de 5 a S0 ng de rulll g
de 10 a 100 ng de RuN, ésta solucién se trata con 5 ml de KI -
0.1M, 2.5 ml de NaC104 y 0.25 ml de HCl1 0.1M, después la mez
cla se diluye a 10 ml con H0 y se mide la absorbancia a 570 nm.
Este método se emplea para detearminar oro o rutenio en rocas, el

Ifmite de detectacibén es de S



28169

28183

ANALYT ICAL ABSTRACTS

VOL., 35 197 8.

Principales fuentes de error en la determinacién del oro y los me-

tales del grupo del platino.
Samad, A. A. Analusiis, 1976, 6 (2), 70-74

La detsrminacibn de estos métales en forma particular la del iridio,
osmio y rutenio fueron revisados desde el muestreo, disolucibn, =--
separacibn, etc. as{ como otras muchas medidas concernientes a —-

las fuentas de error.

s. M. M.

Manual de ensayo a la flama y determinacién de metales nobles en

materiales geologicos.
Haffty, H. U. S. Geol. Serv. Bull., No. 1443, 1977. PpS8.

Este manual describe 13s técnicas de ensayo a la flama y métodos
para la determinacibn de plata, oro, iridio, osmio, paladio, pla-
tino, rodio, y rutenio en materiales geoldgicos, incluye fotografias

y discusibn del equipo empleado.

New. Publ. U.S., Geol. Surv.
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Determinacién espectrofotométrica de rutenio (III) con el reactivo

clorhidrato de mepazina (Pecazina).
Gowda, H.S.J. indian Chem. Soc., 1977, 84 (8), 603-606.

Para una solucién que contenga de 8 a 320 Mg de Ru'l se le afa-
den 5 ml de HySO4 (6 8.5 ml de HCl 8M) y 2 ml de solucién acuo~
sa de clorhidrato de pecazina al 0.2%. La solucién se diluye a —
25 ml. y después de 10 minutos (6 25 minutos cuando se usa HCl),
se mide la absorbancia a 515 nm frente a un reactivo blanco. El
rango analftico més Sptimo es de 1.2 & 12 p.p.m. de rutenio en Hp

SO4 (6 1.0 2 6.2 opm en HC1).

Los lfmites de tolerancia frente a especies extrafias es mayor en
HaSO4 que en HCl; las interferencias més serias son causadas —-

principalmente por et Pdll, osVIll, Ag y Aulll,

R. L. J.

Determinacién volumétrica de rutento.
Zavod. Lab., 1978, 44 (2), 148-149.

Calentar 0.5 a 0.2 g de la muestra con 0.3 a 1.0 g de Nag0p vy -

un poco de NaOH en un crisol de niquel cerrado durante una hora
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a 670°C-700°C, enfriar y extraer la parte fundida con pequefas -
cantidades de H,O o de HCl 6M, posteriormente se hierve para re
mover el cloro, de manera que la solucibn de rutenio tome la con
centracibn de 1 a 0.1M y la acidez de 3 a 6 M. Titular esta so-
lucién con quinol ,' tiourea o preferentemente con (NHg)2 SO4.-FeSOy,,
y determinar el punto final por amperometrfa con un electrodo indi-
cador de platino o gréfito (a+0.5 V vs. un electrodo saturado de --
calometl), por biamperometria con dos electrodos de platino (con una
diferencia de potencial de 0.5 a 0.2 V), o por potenciometrfa con un
electrodo indicador de platino. E£1 Celv, lrx,v"l'lugl varoducen inter-

ferencias.,

Extraccibn espectrofométrica y estudio de las reacciones del rutenio-

(IV), osmio (IVv) y osmio (VIII) con 2-mercaptobenzotiazol, 2-mercaptobep

zoxazol y 2 mercaptobenzotiazol en soluciones regulares de acetatos.

Lomakina, L.N. Zh. Anal. Khim., 1978, 33 (3), 527-533.

Estos reactivos reducen al Osvm 6 oslV a OSm y al Rulv a Rul“,
fc~mando complejos coloreados con estos metales trivalentes, en -
HoO=-dimetilformamida a un pH de 3 a 6; la 2-mercaptobenzoxazol

(D) fua seleccionada como el reactivo mis apropiado para determinar
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cantidades de 1 p.p.m. de Os y Ru en nigquel, cobre y en concen-

trados de oro.

El complejo Os--] (tiene una relacién 1:I) muestra una absorcién -

méxima a 630 nm; la absorcién méxima para el complejo de Ru—I

(2:1) es de 460 nm.

La muestra (0.005 a 1g) se funde con NaxO, y el fundido se disuel
ve en Ho0, &sta solucién se trata con KoCrpOy en HoSO4 después

por destilacién se logra separar al Os y Ru de los demi&s metales.

El coeficiente de variacién en 3 resultados fue menor al 1.5% para

cantidades de 0.02 a 0,003 y 0,002 a 1.4% de osmio.

M. P.

Determinacibén espectrofotométrica de rutenio y osmio.

Klimkovich, E. A. Zavod. Lab., 1978, 44 (5), 518-520

La muestra se descompone con una fusién oxidative, y los metales
son determinados espectrofotométricamente con la N-[_O( ~-(benceno-
sulfonilhidrazo) bencuweno] bencenosulfonamida (I), para la deter-

minacién de osmio, a una parte alicuota de la fusibr. alcalina (que




contenga entre 10 a 400 Ms de Os) se le aflade 10 veces esta can-
tidad y 10 ml de CHClg, acidificar a un pH de 2-3 con HC104 y -
diluir la fase acuosa a 25 ml con HyO, agitando fuertemente duran-
te 30 minutos, después se mide la absorbancia a S70 nm frente a un

reactivo tastigo.

Para la determinacidén del rutenio, se toma una parte alfcuota del
extracto de la fusién alcalina (que contenga entre 50-800 Mg de Ru)
y se aifladen 10 ml de la solucién (1), se ajusta el pH a un valor de

11=12 con HCl04 y se diluye con HyO a un volumen igual a 25 ml.

Se determina la absorbancia a 650 nm, contra un reactivo blanco,

no hay interferencia de Rh, Ir, Co, Ni, o Fe, Ag o Pd.

A. S. w.

683166 Determinacibén de oro, iridio, osmio, paladio, platino, y rutenio

en metales de gran pureza por activacién de neutrones.
Sammadi, A.A. Andlisis, 1978, 6 (5), 191-192.

Las caracter{sticas nucleares de los elementos mencionados para la
(N,Y ) reaccibn fueron determinadas por irradiacién de neutrones

usanco un detector Ge (Li).
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La separacibn qufmica involucra la disolucién de l1a muestra en 4&ci-
do, seguida de una destilacién para separar al rutenio y osmio, asf

como resinas de intercambio iénico.

El método fué aplicado a aleaciones que tenfan los siguientes elemen
tos Ca, Al, Mg, Ti, Cu, Ni, y flerro como mstales bases con éste

procedimiento se pueden analizar de 4 a 6 muestras por dfa.

W, H.

Determinacion de rutenio e iridio por espectrometria de absorcién

atdmica sin flama.

Zelentsoda, 2. V. lzv. Sib. Otd. Akad. Nuk SSR, 1978, (4), Ser.

Khim. Nauk (2), 27-30.

La muestra se disueclve en un disolvente apropiado y se evapora casi

a ssquedad, al residuo se le agregan 10 ml de HClI 3m .

Extraer una parte alfcuota de esta solucidn (que contengan de 2a 20
M9 de rutenio 6 25 Mg de iridio) con clorhidrato de octilanilina en

tolueno (2x5 mil), combtnar los extractos y ponerlos en un volumen




adecuado para un atomizador de grafito, secar a 80°C, convertir

a cenizas a 1280°C para el rutenio, 1280°C para el iridio y el -
atomizador a 2650°C, medir la absorbancia a 349.9 nm (Ry) ¥ -
263.7 (Ir), la concentracibn se ocbtiene a partir de una gréfica ya

calibrada.

Los métodos se han aplicado a productos (ndustriales del niquel.

A. S, w,
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Determinacibn quimicoluminicente del rutenio en cloro.

Lisetskaya, G.S. Metody Anal. Kontiolya Proizvod. Khim. Prom-

sti., 1977, (9), 49-51.

La accién catalftica del rutenio en 1a reaccibn quimicoluminicente

‘que se realiz§ entre elluminol ye! KIO4, fue utilizada para deter

minar al RuQ4 en 20 litros de cloro el cual fue absorbido en HCI
(1:1), la solucién se trato con HyOp alcalina pare descomponer sus

tancias que pudieran interferir.

El uminol y el KIO4 se afadieron a la porcién de la solucién mues
tra, y la reaccifn se llevo acabo en un plato fotogréfico. E1 grado
de Wuminicencia se midi6 densitometricaments, y la concentracién -

del rutenio sa determind por interpolacién de una gréfica calibrada.

Cham. A. Abstr.

Determinacifn de rutenio por espectrometr(a de masas.
Prescott, S.R. Anali. Chem., 1978, S50 (4), 562-364.

€' rvtenio depositado en una membrana smpleada como flitrd, se




disolvié en HCl 11M (que ademés contanfa pequefias cantidades
de HNO5 18 M) a S0°C y se afadié 1, 1, 1, trifluoropentano -
2,4, diona, a continuacion se calento esta mezcla y se ajusto el

pH a un valor de 6.

€1 complejo formado se extrase con tolueno para ser separado
posteriormente por cromatograf(a de gas/l{quido. Empleando al

metano como gas acarreador y como reactivo en la espectrometria

de masas.

G. P, C.

Cromatograf{a de iones inorgénicos en capa de acetato de celulosa.
Shimtzu, T. Chormatograpia, 1978, 11 (9), 517-520.

Los valores de los Rf para 58 iones inorgénicos se muestran dia-
gramaticalmente en capas de fosfato de celulosa, (whatman P-41)

o en una mezcla de fosfato de celulosa y celulosa micro-cristalina
(2:1) ,como fase mbvil se emplearon al HC1 0.1 a 0.2 M y al NH4
SCN en HC1 0.1 M.

Con este procodlmloqto se detectaron y separaron mezclas de Ru, -
Ni, mMn, Vv, Tl, Pd, Te, Pb, Sr, y Nb.

M. B'
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Sorcidn de cantidades trazas de rutenio, manganeso, y europio

en hidroxido de fierro (II).
Music, S. Mikrochim. Acta, 1978, 11 (3-4), 303-308

Los efectos del pH en la sorcidn de cantidades trazas de Ru, Mn
y Eu en precipitados de Fe (OH)g fueron estudiados por técnicas -
de radio~traza,durante la sorcién se encontrd que al incrementar

el pH se obtiene un rendimiento mejor.

Los resultados indicaron que el precipitado puede ser usado para

concentrar trazas de Ru, Mn, y Eu.

Determinacién espectrofotométrica de rutenio,osmio y platino con

hidrazidas orgénicas.
Shome, S.C. Mikrochim. Acta., 1978, 11 (3-4), 343-357

LLos reactivos que se examinaron fueron la [-tionaftohidrazida, ()
pirrole-2-tiocarboxihidrazida (II), 2-tiofurohidrazida (IIl), y tlofen-
2--tiocarboxihidrazida (IV). Los procedimientos para la determina-

cién de osmio, rutenio y platino con estos reactivos son descritos
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en cada uno de los casos, ademis se discute también ta determina-

cién del renio VII con los reactivos II y IV.

Los rangos de pH, absorcién méxima y de tolerancia a la presen-

cia de otros metales son enlistadas.

R. L. J.

Determinacibn calftica del rutenio basada en una reaccién quimica

de auto-oscilacién.

T‘mw. LDP. Zh. Aﬂll- .(h‘mo’ 1978. 33 (10), 1%‘-1”40

Los sulfatos de Rum y Ru'v incrementan la frecuencia de la - - -

absorbancia de la oscilacién que ocurre en el sisteme de reaccidn
entre el Cey(SO4)3-,» 225 NM  en ac. maldnico, KBrO3 35 nM vy el
HaS04 0.5 M (1a absorbancia se mide a 360 nm). EIl1 decremento
en el perfodo de oscilacibn tiene una relacién lineal con respecto a

la concentracion de rutenio, en el intervalo de 7 a 330 ng/ml,

Se puede tolerar la presencia de los siguientes iones metélicos Pt,

Rh, Ir, Pd, en cantidades de S50, 19, 10 y 0.5 Mg respectivamente.

Para determinar cantidades de rutenio del orden de 0.7 a S M, la

solucién a examinar se evapora casi a sequedad con HoS04 10M -
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(1ml), y el residuo se trata con HyO (5 ml), HpSO4 1.5M (2.5 ml),
KBrOg 0.33 M (1.5 ml) y CegSQ4)3 15 nM (Iml). El coeficien~
te de variacifn en tres resultados fue de 2.8% para una cantidad -

da 0.25 /V\g de rutenio.

Determinacibén quimico-espectrogrifica de rutenio y osmio en pirro-

tita.
Lomakina, L.N. Zh Anal. Khim., 1978, 33 (10), 2086-2060.

El oro (19g) se fundié con Nay0O, (5g), Y la parte fundida fue ex—
traica con HoO caliente (120 a 150 ml), posteriorments la soluciin
se trato con KoCrQO4 (3g) en HySO4 al 50% (50 mi que se afladen

gota a gota).

LLa mezcla se puso a hervir durante 30 min., a contiruacién se -

hizd una destilacién para obtener al RUO, vy al 0sO4, éstos se re-
cibieron en tres matraces bola que conten{an la 2-mercaptobenzoxa
zol en dimetilformamida, y el contenido se evapord casl asequedad,
la mazcla resultante fué analizada por espectrografia de arco; las -
lineas analfticas utilizadas fueron 305.9 y 230 nm para el osmio —

mientras que para el rutenio fueron de 306.5 nm.
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Los coeficientes de variacidn en S resultados fueron menores al 32%
cuando se determinaron cantidades del orden de 0.1 a 0.4 p.p.

m. de rutenio y de osmio.

MD ) p'

Determinacién de metales nobles en cobre-niquel,oro y productos

de sus procesos.
Danilova, F.I. Zh. Anal, Khim., 1978, 33 (1), 2191-2195,

E1 método involucra la preconcentracibn de Ru, Os, Pd, Pt, Ir, -
Rh, ¥y Au en cantidades de Mg de soluciones de so:, que contengh

cantidades supesriores a 20 g/1 de cobre y fierro.

Para lograr la concentracibn del rutenio y osmio, la solucién se
svapora casi a sequedad y el residuo se hierve con HCL 1M (50 a
100 ml) durante un mirnuto, a continuacidn la solucién se trata con
polvos de resina quelatants (1009) y la mezcla se hierve durants -
dos horas. Entonces se afade (75 mg) de polvo de carbdn griéfito,
la resina y el polvo de gréfito se filtran, el filtrado se humedece
con NaSO4 al 0.3%, se carboniza a 500°C durante 20 minutos, el
Pd, Pt, Ir, Rh y Au son concentrados con este procedimiento; pe~
ro se afade HC1 IM antes, 1os tres residuos de la solucion a exa-

minar se hierven con agua regia durante una hora y la solucibn se




evapora casi a sequedad.

Este método se ha empleado para concentrar metales nobles del -
cobre-niquel y oro por flotacidon de restos minerales, los concen-

trados fueron analizados por espectrograffa.

€1 coeficiente de variacién fué menor al 20%. Cuando se determlna_
ron cantidades de 0.3 a 2.7 PPM de Pt, 0.5 a7 PPM de Pd,
0.08 a4 ppm de Rh, 0.008 a 0.009 pmm de Ir, 0.04 a 0.11

PMM de Ruy t a 0.2 MM de Au.

M. P.

68132 Separacién de 1os metales del grupo de platino por extraccidn de

sus sulfuros.
Pelipenko, A.T. UKr. Khim. Zh,, 1978, 44 (10), 10911006.

Las condiciones Sptimas nara la precipitacién de los sulfuros de

Pd, Os, Pt, Rh, Ru, e Ir, y de su extraccién selectiva con me-
tanol o pentanol se investigaron y los resultados son presentados,
para la separacién de mezclas de més de 3 metales del grupo del

platino, se presenta un esquema generalizado,

Para Pd-Ru~Ir (@) y Pd-Pt-Rh (b). Las mezclas se acidulan a un

pH = | y se extraece con una solucidn estandar de Na,S en butanol.




wreseerwo unas gotas de solucién acuosa de NasS, y finalmente

extraeer con butanol hacierdo la fase acuosa fuertemente alcalina,

para (a) acidificar a un pH = 2.3 a 3 y extraer al rutenioc con --

butanol.

Ml

J. W,
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1820 Cromatograffa en papel de metales nobles con mezclas de HC1/HNOg

y con uso de soluciones cambiadoras de aniones como fase mbvil.
Przszlakwski, S. Chromatographia, 1978, 11 (1), 647-852

En ests artfculo se presenta un estudio del comportamiento croma-
togréfico de Aulll, ostV, 1rY, AV, pdlf, ulll, 1rlll, ag, v - -
cul! en pepel whatman No. 4 y como revelador gufmico soluciones
de sales de aminas terciarias o de especies de alquil-amonio, en =~

xilenos o kerosinas. Se reportan 108 valores de los Rf.

l. G. H'

1838 Estudio de los Sxidos e hidréxidos volfitiles del renio, tecnecio, -

osmio, rutenio e iridio por cromatograffade gases (III) e investi-

gacibén termocromatogréifica.
Steffen, A. Talanta, 1978, 25 (11-12), 677-683.

Los compuestos fueron separados termocromatogr‘ficamenﬁe. Cada

compuesto tiene una temperatura caracter{stica de depositacién y
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de esta manera los compuestos pusden ser caractsrizados y sepa-

rados de acuerdo a su posicién y depositacibén en la columna.

Se proporciona la teor{a matemética del método, as{ como las —
entalpias, entropias de absorciSn de los compuestos citados, y -~
ademés se comparan con los resultados obtenidos con las isotermas
obtenidas por la cromatograffa de gases. Se logra la separacibn -

con oxf{geno como gas acarreador del renic de osmio, tecnecio, de

irdio y rutentlo.

A. G. c. M.

Cromatogréfia de papel de complejos ion-metal con la morfolina=4=
carboditionato.

Kumar, R. Curr, Scil., 1978, 47 (12), 422-424.

Los complejos de la morfolina 4 carboditionato, se prepararon y
se analizaraon, para los slementos C,H ¥y N por medida de la con-

ductibidad . También se examinaron por espectroscopia a 200
y 400 cm.” 1.

La cromatograf(a de 108 complejos fue hecha en papel watmam No.1,
con propanol acuoso, butanol y mezclas de butanol acuoso con ac.

acético o CHCl,, como disolventss reveladores,
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Los wvalores de los Rf y los colores de los complejos de Fe, Co,
Ni, Ru, Rh, Pd, Ir, Pt, y Te se reportan as{ como la separacién

de mezclas tarnarias y cuatarnarias.

R. L. J.

Detarminacién de rutenio, osmio y oro por métodos espectrofoto-

m‘u‘(co‘o
me. AOVI z.m. I.lb-. 1978, 44 (12). 1431‘1458-

En este trabajo se presemta una revisién de la literaruta qufmica
publicada en los afios 1970~-1978, sobre la detsrminacién de los -
elementos mencionados, por métodos espectrofotométricos, cineti
cos y fluorimétricos, as( como los factores que afectan en la - -
eleccion de alguno de los mitodos, selecciSn de reactivos, prepa-
racibn de la muestra, rangos Sptimos de los valores del pH, lon-
gitud de onda, concentracibn, y los principales elementos que in-

terfieren en la determinacién del osmio, rutenio y oro.

A. s. w.
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Determinacibn espectrogréfica de paladio, rodio y rutenio en ura-

nio y separacién por extraccién.
Capdevila, P.C. An. Quim., 1978, 74 (5), 905~807.

La aplicacién de Varios agentes acomplejantes fueron estudiados,
y el mejor resultado se obtuvo con el tributil fosfato en hexano,
para extraer los metales en cantidades de p.p.m. en medio &cido

(HNOg).

La fase del exano se recibe en polvos de grafito y se analiza - -

espectrofotométricaments, por destilacién de arrastre con CuFy al

$% como acarresdor.

J. c. F.

Prevencibn delaintarferencia de iones extrafos y formacibn de -
complejos en la determinacién de rutenio por espectrofotométria

de absorcibn de masas.

El-Dfrawy, M.M. Magy, Kem. Foly., 1978, B84 (12), 569~572

Las interferencias de iones metflicos, NO's, oxalatos, malonatos,

edta, y Na 3-(difenilfosfinil) benceno sulfonato, pueden ser evitadas

por la adicibn de KCN 1M, HC1 10M y H2504 2M a 1a soluctbn -
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que se va a examinar.,

La calibracién de la gréfica para concentraciones de 30 Mg de rute-
nio en auserncia de especies extraflas y en su presencia juntamente
con la mezcla de enmascarantes, son exhibidas en la flama de - - -

aire-acetileno que se usa para la determinacibn por espectrofotome-—

trfa de rayos X a 349 nm.

V. 8.

Determinacién de los metales del platino y oro por espectrofotometr{a

éptica de emisibn.
Kirkberight, G.F. Talanta, 1979, 26 (1), 41-45,

Las condiciones Optimas para la determimcitn del Pt, Pd, Rh, Ru,
ir, Os, y oro fueron establecidas, no hubo interferencias qufmicas

de importancia entre los metales investigados, tampoco de los &cidos

mineraleas.

S. A, B.

Determinacibn espectrofotométricade rutenio (1II) con 1a furilomonoxima.

Savcstina, V.M. Zh. Anal. Khim., 1979, 34 (3), 607-609.
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Este reactivo forma un complejo (2:1) con el rutenio (III) en medio

acuoso, a un pH de 6 a 7 (ajustado mediante una solucién reguladora

de acetatos).

La mezcla reaccionante se calienta durante 10 minutos a una tempera
tura de 100°C. El complejo muestra una absorbancia méxima a 555
nm (g = 16 000 ) y cumple con la ley de Beer en el intervalo de 1
a 28 Ma/mi de Rulll, no interfieren el Pa, PV 6 vl &1 coeri—
ciente de variacibn en S resultados fue de 7.8% y de 0.9% de rutenio

en musstra industriales que conmtanfan Pd, Rh, e Ir

M. p.

Determinacibn espectrofotométrica del rutenio con la lsonitrosobenzoil

acstona (2 hidroxiimino-1-fenil butano- 1,3, diona).

El rutanio forma un complejo de color rojo-naranja con el reactivo
citado ¥ a un pH con un valor de 3.5 a 4.5, por calentamiento du--=

rante 3 minutos a una temperatura de 100°C.

El complejo se extrace con isobutil-metil cetona, y su absorbancia
se mide a 470 nm (€ =54 000) obedece la ley de Beer. El Fe, -

Pt, v Pd interfieren durante la determinacidn.

D. 8. A,
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28193 Determinacién cinética del rutento.
Rysev, A.P. Zh Anal. Khim., 1979, 34 (8), 1132-1135

El método esta basado en la catflisis por el rutenio en la oxida-
cién de la tropolina por el KIO4 en cordiciones adecuadas, gene-
ralmente, el KIO4 a una concentracién de 2.7 mM, [ a 6.5 mM y
el HCI 80 mM, la reaccibn tiens u'na relacién lineal con respecto

a la concentracién del rutenio en el rango de 2 a 100 pg/ml.

La presencia de Cu, Ni, Co, Se, y Te pueden ser toleradas. El
método también se utilizd para determinar rutenio en Cu-Nti, las -
mezclas se descompusieron por medio de una fusién alcalina con -

Na202 separando al rutenio como el Ruo4.
El coeficiente de variacién en 6 resultados fue menor al 20%.

M. P,

38139 Estimacibn cuantitativa de rutenio(II)mediante el uso de la morfolj

na-4-carboditicato como reactivo analftico (nuevo).

Kumar, R.J. Chim. Chem. Soc (Taipe), 1979, 26 (@), 83-64.
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A uma solucibm de mmorfolime—4- carbaditioato de pdtacio, se le

afiadid una solucitn acuosa de rutenic (1), & un P de 6 a 8.5,
formbndoss un precipitadso, el cusl se lava Con aguR y Se seca a
wna termperatura de 100 & 100°C, a continuacion se p8sé como - -

(Ts HONSZ)3 Ru.

£1 ereor acumuladge fue de D.3B% on 25 determimaciomes de Rum

£l complejo a3 3olubla an CHICL3, acstona, Hosand, bencenc, ni~

trabenceno, piridire y dimetil forvnamida.

€l Mg, Ca, Ba, Sr, Be, Al, Th, Zr, NCy , acatsto, oxalato,

SCN: tartretos y citratos no interfirieron an la determinacién.

El EDTA ytartratos se utilizaron para snmascarar a 1os siguientes

elementos Zn, Cd, Sn", Fom. lnm. G-m. entre atros.

¢ § ml
el Hglf Ag, (:ut.x Pd, vy B8 si causaron interferencias.

J. ¥, T. B.

Determinacidn luminiscence de rutenio en productos de la industria

del cloro.

Lukovskaya, N.M. U Kr, IKhim. Zh. 1979, 45 (9), 886-388.

€1 método se basa san la accidn catalftica de las salas de rutenio
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y del rutenato en la oxidacién del luminol con el KIO, en solucion
de KOH, aplicandose a la determinacién de rutenio en la salmuera,

electrolitos, soluciones de mercurio y gases del cloro.

G. S. S,

Determinacién espectrofotométrica de rutenio (lII) con la fenctiazina.
Keshavan, 8. Indian. J. Chem., Sect. A, 1979, 17 (3), 315-917,

€1 rutenio (II1) reacciona con la fancotiazina a un pH de 3 empleando
una solucién reguladora de acetatos, para formar un complejo 1:1
que tiene una absorcidn méxima a 500 nM 6 440 nM, cumpliendo

con la de Beer en el intervalo de 3 ppm.

Se reportan tolerancias de otras especies as{ como interferencias

y estabilidad de los complejos.

Determinacién de rutenio por espectrofotométria con la 3-(4 dimetil

aminofenil)-3-hidroxi-1-feniltriazeno.

Purchit, D.N. Anal. Chem. 1979, 298 (2-3), 160
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Las condiclones Sptimas para la determinacién son la medida de
la absorbancia a un pH de 7.7 a 7.8, con éste reactivo el rute-
nio forma un complejo 1:1 que obedece la ley de Beer el interva-
1o de 2 a 400 Mg de rutenio (€ = 2.5 X 10%), el 2n, Cd. Hg, Mn,
Cr y Al no causaron interferencias mientras que el Rh, Pd, Fe,

Cu, Ni, Co, Ti, y V si causan gran interferencia.

w. D. D.

Determinacion espectrofotométrica de rutenio con la monoxima -

2-metil-1, 4-naftaquinona.

Kamini, M. Z. Anal. Chem, 1979, 29 (2), 128.

A la solucion muestra que contiens 1.9 a 34 Ma de Rum, se le afta

den 1.4 ml de una solucibén etandlica, del reactivo citado, se
ajusta el pH a un valor de 7.2 a 8.4 con acetato de sodio e hidrd-
xido de sodio, y la mezcla se diluye con agua a un volumen de -
10 ml, se calienta durante 90 minutos en bafio marfa, enfriar y
afadir con agitacion 10 ml de butanol. El complejo se separa

por centrifugacibn, para quitar el agua, finalmente se mide la —-
absorbancia a 470 nm., contra un reactivo blanco. El color es -

estable por un tiempo mayor a 48 horas.
Se dan los l{mites de tolerancia para S8 especies idnicas.

H. L. L. O.
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Extraccibn cromatogréfica de metales nobles mediante el uso de -

mezclas de &cido clorhldrico y &cido nftrico como fases mbviles.
Przesziakowski, S. Talanta, 1979, 26 (12), 1125-1133.

El uso de l{quidos cambiadores de iones se emplearon para separar
a los metales del grupo del platino, oro palata y cobre, y los me-
jores resultados se obtuvieron con el uso de las mezclas de los -
Acidos ya mencionados como disolventss reveladores a concentra—-—

ciones de 2 a 2.25 M para el HMO3 y de 2.25 a 4.5 M para el ~
HCL,

Se encontrd que los valores de los Rf se incrementan al aumentar
la concentracion del HNO5, en el orden siguiente Au, Os, ir, Pt,

Pd, Ry, Rh, e Ir.

Los metales se determinaron en los esluatos por medio de la espec

trofotometria de absorcibn atémica.

Dl w. H.
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Determinacién de osmio y rutenio en aleaciones de Rutenio-platino

por destilacibn espectrofométrica selectiva.

Primeramente se hizo la separacién del rutenio y osmio por desti-

lacién selectiva como RuO4 y 0sOy4.

El osmio se &xido con agua oxigenada o con HNO5 en H,yS0Q4, bajo
estas condiciones el rutenic no se oxfda. Después de que el osmio
se destilé se procede con la oxidacibn del rutenio, empleando al =-

KMnQOg4 en H2$O4 y posteriormente se destila como RuO4.

El osmio se determino espectrofotogréficamente a S60 nm después

de haber reaccionado con la 1,5 difenilcarbazida.

El rutenio por su partes se hace reaccionar con la 1,4 difeniltiose-

micarbazida y se determina eapectrdotorﬁ‘trlcamenu.

El método se ha empleado para determinar al rutenio en aleaciones

con platino y al osmio en cantidades trazas que se encuentran co-

"mo una contaminacidn.

B. K.
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Concentracién de los metales del platino por sorcibn y determinacién

por espectrofotometrfa de absorcibn atdraica.
Kolomina, Z. N. Zh. Anal. Khim., 1980, 3% (1), 92-86.

E1 método involucra la preconcentracién de Ir, Rh, Ru, Pt, Pd, =

con precipitacién con el CuS y por uso de la ticacetamida y la - -

2-mercaptobenzotiazol.

La concentracién debe quedar libre de la presencia del niquel, - -

fierro y cobalto.

La solucién se disuelve en una solucién mezcla de HNOg — H;SO4~—
HCl (2:1:1), evaporar con HCl y de esta manera convertir a los -
metalas en sus respectivos cloruros, el resicduo se disuslve en una

solucién de HCl M.

La solucibn sa aspira en una flama de acetileno para ser determina-
da por espectrofotormetr{a de absorcibn atémica. E1 coeficiente de -
variacibn en 10 resultados fué menor al 70.02% en la determinacién

de Pt, Rh, Ru, e Ir y para el.Pd de 12%.
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Caracteristicas de la extraccién de rutenio (1I1) por aminas primarias.

Las condicones Sptimas para la extraccién de rutenio (IIl) en medio
§cido (HC1) de soluciones de dodecil amina en CCl, - alcohol iscami

lico (9:1) han sido estudiadas, a temperatura ambiente.

M. R. M.

Determinacién espectrofotométrica de hexaciano complejos de rute-

nio (ID).
Badik, V.S. Visn. I' viv. Politekh. Inst., 1979, 130, 50-52

4-
La solucién de Ru (CN)e se volvib coloreada cuando se le afadio
Fom. obedeciendo 1a ley de Beer en el intervalo de 5 a 3 'Ag de

Ru, exhibiendo una absorbancia méxima a 549 nm.

Cham. Abstr.
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Determinacién espectrofotométrica de rutenio y osmio con la = -

1=-benzoil -3tolil-2-selenocurea.
Shome. S. C. J. Indian Chem. Soc., 1980, 57 (1), 69-72.

A un volumen conocido de una solucidn de rutenio se le afade

HCl hasta formar una concentracién 3 M con d€ste, a continuacidn
se le adicionan 2 ml! de reactivo, formandose un precipitado de -
color cafe-rojiso, al que se le mide la absorbancia a 460 nm. -
cumpliendo con la ley de Beer en el rango de 0.65 a 9.81 IVtg/ml

de rutenio.

Las interferencias de metales base, pueden ser eliminadas por la

adicién de edta y tartatos.

S. A. B.

Estudio entre el rutenio (IV) y la quinolina-8-tiol por titulacibn --

arnperométrica.

Bessarabova, [.M. Zh Anal. Khim., 1980, 35 (8), 1644-1646.

Fara determinar cantidades inferiores a 2 Wml de RulV, el Rulv

s titula con una solucidén de quinolin-8tiol (el cual reduce al Rulv
a Rum) en medio 4cido- acuoso. Con uso de un electrodo girato-

r‘o de platino, operado a 0.5 V y un electrodo de mercurio'-Hgla.
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La reduccibén del RuN se puede hacer en presencia de otros meta-

1 nm n | O \Y4 v
les tales como el NI Zzar Rh Hg) Pdy Pty 1nlY, selV, Te V.
E1 Cu y Au sl presentan tnterferencias.
M. P,

58203 Micro—determinacién de 1os metales del platino con pirimidinatioles.

Dos sustituyertes de 1a pirimidina se usaron para determinar Rum,

Rhm, Yy Ptlv en un rango de p.p.m.

El reactivo se aflade a la solucibén de los metales, se ajusta el pH
al valor apropiado, se calienta la mezcla durante 20-75 minutos, -

posteriorments se mide la absorbancia en etanol al 15% contra un

reactivo blanco.

Los rangos de PH y concentraciones de iones interferentes se pro-

porcionan.

l. Gl H.

53208 Extraccién l{quido-l{quido y determinacién de rutenio (IIlI) con el -

acetato de isonitroetilbenzoil. (acetato de benzoil-hidroxiimino).

Jagdale, M.H. Mikrochim. Acta, 1980, 1 (5-6), 353-360.
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La solucién a examinar se mezcla con 2 ml del reactivo nombrado
al 1%, se ajusta el valor del pH a 5 y la mezcla se calienta duran-
te 10 minutos en bafio mar{a, enfriar y agregar con agitacién 10 -
ml de isobutfl-metil cetona. Acontinuacién se mide la absorbancia

a 500 nm.

E1 color es estable en un mi{nimo de 24 horas. Se reportan las —
tolerancias de varios iones.

H, L. L.
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Determinacién espectrofotométrica de rutenio y osmio.

Marczenkio, Z. Talanta, 19680, 25 (12), 1087-1089.

Las condiciones para la preparaciSn de soluciones de RuO4 y 0sQ,
empleadas en la fusibn alcalina (NaHO--Na,0O, (3:1) de estos meta-
les o de compuestos de Ru'Y han sido estudiadas, principalmenta -
por el empleo de espectrcfotometria diferencial, para la determina-

cién de rutenio en RuOp, PbRUOg3 y BigRuxO7, asl como la determi

nactén de rutenio y osmioc en combinacibn.

Los otros metales desl platino solaments interfieren cuando se en—-—

cuentran presentss en una relacibn 1:1 con respecto al Os y Ru.

L.a absorbancia se mide a 4685 para el rdtonlo y & 340 nm para. el

osmio.

La solucién alkalina de RuO4 (de concentracibn de 2 a 4 molar en

NaHO) cbedece la ley de Beer para concentraciones mayores a 50

'Ag/ml.

D. B. A,
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Determinaciétn cinética de rutenio en muestras industriales.
Rysev, A.P. Zh. Anal. Khim., 1981 36 (1), 26-29.

E1 método esta basado en la catalisis del rutenio en la oxidacién -

de la tropeolina 00 con el KIO4.

La tolerancia a cantidades (en p.p.m.) de otros metales relativos
al rutento son principalmente: Rtlwt tsoo, Os, Ir, Crvu 1000,~-
Rh 50, Pt o Fe 4000, Pd 5000, crlll, seV1, 6 Te! 105, Felll -
s x 105, cu 5% 105, Coy Nl 1 X 107. El método también ha sido
empleado para determinar rutenioen cantidades inferiores a 0.1~ -
p.p.m. en aleaciones standar de cobre, el rutenio no debe estar -~
presente en forma de nitroso-complejos, 1a muestra se disuelve en
HpO2~HCl 6 fundidos con NayOp a 650°C durante 30 minutos, con -

disolucibén de la parte fundida en HCl1 dilufdo.

El coeficiente de variacibn fue inferior al 8.4% en 10 resultados -

cuando se terminaron 1.5 a 170 p.p.m. de rutenio.

M. P,

Determinacidn de rutenio por espectrofotometr{a de absorcibn atémi-~
ca en revestimiertos de &nodos usados en celdas electroliticas de -

cloruros alcalinos.
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Lab., Jinxi, Res. Inst. of Chem. Ind., China. Fen Hsl Hua Hsuen,

19681, 9 (1), 122-123.

Extraccién de complejos de rutenio con la 1, 10-fenantrolina y tiosa

nato.

Babaitseva, T.V. Zh Anal. Khim., 1981, 36 (3), 518-522.

El rutenio (III) o rutenio (IV) cuando se calienta a 90-100°C con la

1, 10-fenantrolina (I) en medio &cido~ acuoso (HCl! .25 a 2 M)y clo~
ruro de hidrazina al 6%, se forma un complejo de Ru == | vy por --
calentamiento con NH,SCN 0.6 M, éste complejo se convierte en --
ruMl —c—j—scN (1:2:2) el cual tiene una absorbancia mixima a —-

490 nm ( € = 800), cumpliendo con la ley de Beer para el interalo

de 0.2 a 10 Wml de rutenio.
Se puede tolerar la presencia de osmio no as{ para el paladio.

M. P.

Determinacién cinftica de rutenio (IV) por medio de la oxidacibn -

del ac. 4 (N-metil anilina) Bencenslufénico con el vanadato de amo-

nio como indicador de l1a reaccibn.




Gusakova, N.N. Zh Anal, Khim., 1981 36 (2), 317=320.

El método esta basado en la catélisis por el rutenio (IV) en la —

oxidacién del ac. citado, por el NH4VO5 en solucién &cida.

Las condiciones éptimas mfnimas son H,SO4 2M, la del ac. 4 -

(N-metil anilina) bencenslufénico 40 IAM y 80 MM para el VOg.

Una vez realizada la reaccién se determina la absorbancia a 490 nm.
La reaccibn tiene un comportamiento lineal con respecto a la concen—

tracibn det rutenio (IV).

Hay tolerancia para otros metales relacionados con el ruterdo, como

el NI, Co, Pt, Pd, Rh, Mn, Sn.

£l método se ha empleado para determinar al rutenio en quelatos -

con la 3-amina, 3 carboxi § hidroxi coumarina.

El coeficierte de variacién en %' resultados fue menor al 1.8% cuan-

do se determinaron de 40 a 60 m de rutenio.

M. PI

NOTA: En algunos axiractos no ‘Aenon especificados los astados da

oxidacién da matales as( como las cargas ds {ones 6 cationas,
" por lo si sa intaresa y sa prasanta esta situacibn sa suglere
ascribir a la revista Analytical Abstracts.
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Lista de los métodos principales para la determinacién del Rutenio

en la Revista ANALYTICAL ABSTRACTS desde el volumen (30) hasta el

volumen (41).

METODO No.

DETERMINACION ANALITICA

1

2

N~ 0 0 & o

®

10
11
12
13
14
18
16
17
18

19

Precipitacién Inducida
Expectrogréfica

Conductimétrica
Espectrofotométrica
Espectropolarimétrica
Espectrofotometrfa de absorcién atdmica
Complejometr{a

Espectrofotometrfa de rayos X
Activacién de neutrones

Intercambto iSnico

Cinética

Gravimétrica

Dilucién tsotSpica

Radioqufmtca

Radiometr{a

Extraccibn por solventes
Cromatografia de intercambio iénico
Cromatograffa en columna

Cromatografia en papel
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DETERMINACION ANALITICA

21

22

23

24

25

27

28

37

&

C

1

42

Con el reactivo sulfonazo N1
Ionizacién a la flama
Fluorescencia de rayos-=X
Magnetocromatogréfica
Electroforesis en papel
Espectros cooia de de emisién a
Espectrometrfa de rayos gama
Precipitacién fotoqufmica
Potenciométrica

Titulacidn fotométrica
Cromatografia en capa fina
Fotometr(a a la flama
Radioactivacién

Volumétrica

Colorimétrica

lIodométrica

Espectroquimica
Amperométrica

Determinacién en el infra rojo
Coutométrica

Polarogriéfica

Espectrofotometr{a a la flama

- Termométrica

la flama
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DETERMINACION ANALITICA

43
44
45
46
47
48
49
S0
51
52
53
54
55

56

57
58
59

60

61

62

Con al reactivo 8-hidroxiquinolina
Con al reactivo nitcromazo
Precipitacién selectiva
Activacién de protones

Con el reactivo tributil fosfato
Activacidén de fotones
Micro-cristalogréfica
Espectrometr{a de emisién atéSmica
Por flotacién

Resonancia elactrénica del espin
Espactrofotometria de masas
Espectrometrf{a de emisién Sptica

Por Sorcién

Por ignicién de yodo en la reaccién
con azidas

Ensayo a la flama
Método: Quimicoluminicencia
Cromatograffa en placa de estafio

Por concentracién en papal impregnado
de plata

Métodos catalfiticos

Espectrometrf{a U.V.

La numeracién que aparece antes del mdtodo, es la que se encon-

trard posteriormente en las tablas de los f{ndices cruzados, en lu-

lugar del nombre del método para facilitar as{ el uso de las Tablas.
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ANALYTICAL ABSTRACTS _ \VOL, 30 19786
METODO
No. a 8 ) 14 16_ 22 | 24 a3 57 ___|s9 | e1 62 |
181668 | 48160 | 48111 | 383 |4B2 aB17 18167 |5B213 |5B200 |1B819 [1B169 |eat10
18168 58210 | 6Cce
28150 68220
48161
68221 1
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|~ METODO T
No. 4 9 1" 14 18 17 34 | a7 48 80 83 88 89 | &1
18127 | 48241 | 88204 13810 118196 {48191 58199 |58202 |584 |08188 {68147 [6B191 {5817 ]18201
18104 48185 pB 188
28232
58208
58214
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ANALYTICAL ABSTRACTS VOL. 32 107 7.
METODO
No. 4 6 o 17 19 22 28 48

28182 2&85 gaéoe 582 852 28201 48182
28183 6B156 481709
28184
28189

28208
48181
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ANALYTICAL ABSTRACTS VOL. 33 10877.
METODO

NO. 4 6 o 12 14 18 17 33 55
1A14 18147 2893 58316 4H7 2818 4874 48164 3813
18149 | 2D22 3815 68164
18150 | 5817 38162
18157 33174
3814
38161
ag163

48162




ANALYTICAL ABSTRACTS VOL..
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34 1t 978

peupelole
No.

16

18

19 _

18217

5817

18224

1C41

28118

28139

28118

18230

28169

28120

28121

38174

38177

4B179

48180

48181

48108

5831

58176

58177

58178
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ANALVYTICAL ABSTRACTS VOL. 38 19878,

I METODO
No. 4 e 8 9 10 16 17 20 30 41 50 | 87 88

38166 | 1816 | 28137 |6B16 [2B160 | 28170 | 28171 [38166 {5822 |28183 |5817 [4B17 |5B174

48170 | 4378 (3824 [68170

48179 | 58169

581683 | 68169

58164 el —
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ANALYTICAL ABSTRACTS VOL. 36 1987 8.

METODO
NO. 4 6 16 18 19 . 25 26 29 33 40 53

4833 |5B8166 | 18171 {5824 [488 |5B880 [sB24 [18144 |1828 |68133 {83H7

3165 68132 , , ,, |aB161

6818
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ANALYTICAL ABASTRACTS VOL. 37 19 709.
METODO
No. 4 5 6 9 18 18 19 |26 33 54 85
1830 | sB170 | 18266 18289 |aB165 |1835 | 1820 les71 | 18263 12288 | sBis6
18117 28200 |18260 |4B166 |18257 | 1838 28217
38155 eg216 |4B77 |apis7
48167 g

58172
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ANALYTICAL ABSTRACTS VvOL. 38 19880,
METODO
No. 4 6 7 11 18 22 26 20 53
389 18147 38139 28163 2819 88149 2849 2A14 18131
48221 2828 382 48181
88218 383 cB1861
58228

_ 88180
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ANALYTICAL ABSTRACTS VOL. 398 1680.

METODO
No. 4 6 14 17 18 22
18150 18155 5880 1814 3854 2870
18164 18156 1822
18178
3817




ANALYTICAL ABSTRACTS VOL. 40 1981 .
METODO
No. 4 8 7 11 12 <14 82
18100
28163 28183 28182
38170
58205 48198

58209 58200
68217 68218 68216
68219
eB21
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ANALYTICAL. ABSTRACTS VOL 41 108 1.,
METODO
No. 4 =) 1" 18 17 25 38 (-]
18162 181680 98228 | 48183 28186 18164 | 18170 28187
= = = = ]
48183 38226 48184
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