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En trabajos anteriores (1) (2) hemos
estudiado la aplicabilidad de la guani-
diitiourea a la determinaciéon gravimé-
trica de Ni (II) v a la volumétrica de
Ni (IT) y Co (II).

En otro trabajo (3), después de estu-
diar y comparar el comportamiento de
la guanidiltiourea y el de la guanidilu-
rea como reactivos analiticos frente a
44 cationes, pudimos demostrar que la
guanidiltiourea acta, si el medio es
amoniacal, como agente precipitante de
suifuros frente a los cationes Pb (II),
Hg (II), Bi (III), Cu (II), Cd (II) y
Pd (II).

En el presente trabajo estudiamos el
comportamiento del citado compuesto
como reactivo en la determinaciéon gra-
vimétrica de Cd (II) por precipitacion
en forma de SCd y pesada como SO,Cd.

L
de SCd, es un medio frecuente utilizado
para la separacién de este cation, pero
no constituye en si, un medio de deter-
minacién cuantitativa, debido a que este
precipitado no tiene una composicién
estequiométrica definida (4), (5).

Por tal razén, una vez precipitado el
SCd, se le disuelve en CIH, se expulsa
el SH, y en la solucién se determina el
Cd** mediante un procedimiento ade-
cuado. Treadwell, por ejemplo (6), una
vez precipitado el SCd opera en forma
adecuada para transformarlo en SO,Cd.
Un procedimiento andlogo recomiendan
Kolthoff y Elvin (7), como excelente mé-
todo de separacion en aleaciones  de
cadmio.

FrascHKA y JAKOBLJEVICH (8), precipi-
tan SCd. utilizando tioacetamida a par-
tir de solucién sulfirica de concentra-
cién 6 N, clorhidrica (hasta 1 N) o amo-
niacal. El precipitado obtenido, después
de tratado convenientemente, lo pesan
en forma de SO,Cd. Los resultados que
obtienen les permiten afirmar “que la
precipitacion es cuantitativa dentro de
ios errores de pesada”.

Nosotros hemos realizado experiencias
adecuadas para tratar de demostrar la
posibilidad de utilizar la guanidiltiou-
rea como agente precipitante de SCd en
forma cuantitativa,
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PARTE EXPERIMENTAL

REACTIVOS Y DISOLUCIONES UTILIZADAS

Disolucién de Cd (1I)—Se prepar6
disoiviendo en H,O el SO,Cd obteni-
do calentando en horno eléctrico a 400°,
hasta pesada constante, la especie
3 SO,Cd, 8 H,O suministrada por la
casa Merck. La concentraciéon de la di-
solucion obtenida fue de 2,538 gr./1.

Disolucién de reactivo—Sulfato de
guanidiltiourea, obtenido por el método
de BAMBERGER (g}, al 5 9, en solucién
de NH,OH al 10 %.

Hidroxido amédnico al 10 %.
Acido clorhidrico (1:3).

Acido sulfiurico (1:1).

Método. — Consiste en precipitar el
Cd++ al estado de SCd por adicion de
guanidiltiourea a la solucion neutra pre-
viamente calentada del problema. Una
vez conseguida la precipitacion del SCd
se filtra y se Java con agua caliente amo-
niacal, después se traspasa el pp. a un
vaso, al que se agrega CIH (1:3) y se
calienta hasta que no despida SH.. Se
afiade un, exceso de SOH, (1:1) y se
evapora al bano de vapor, hasta con-

seguir la transformaciéon completa en
SO,Cd.

Técnica de la determinacion.—Se ca-
lienta la disolucién de sal de cadmio,
contenida en un vaso de precipitados
de 500 cc. de capacidad, diluida hasta
un volumen aproximado de unos 200 cc.
y se le agrega solucién de reactivo en
cantidad aproximadamente igual a seis

veces la cantidad de cadmio presente.
Se mantiene durante quince minutos en
ebullicién y se deja en reposo hasta que
se enfria procediéndose entonces a la
filtracion dei precipitado amarillo de
SCd a través de un embudo provisto de
papel de filtro marca Albet ntimero 240.
Se lava con agua caliente amoniacal al
10 9, siendo suficientes dos o tres la-
vados, para conseguir que las agua de
lavado se hallen completamente exentas
del exceso de agente reactivo.

Se traspasa lo mejor posible el preci-
pitado de suifuro de cadmio a un vaso
de precipitados de 250 cc., guardando
el embudo vy filtro. Se cubre el vaso de
precipitados con un vidrio de reloj, se
afiade acido clorhidrico (1:3) y se ca-
lienta hasta que no despida sulfuro de
hidrégeno. Se lava el vidrio de reloj con
agua que se recoge en el vaso de preci-
pitados. Se coloca el vaso debajo del em-
budo que se guardd v se disuelve el
suifuro de cadmio que hay adherido al
papel de filtro con &cido clorhidrico
(1:3) caliente. Se evapora la solucién
hasta conseguir un pequeiio volumen y
se traspasa la solucién a un crisol de
rorcelana. Se afiade un exceso de 4cido
suifarico (1:1) y se evapora al baiio de
vapor. Se expuisa el exceso de dcido sul-
farico calentando en un baifio de aire.
Se calienta en horno eléctrico a unos
500°. C hasta que se obtiene peso cons-
tante. El sulfato de cadmio debe ser
blanco y debe disolverse en agua dando
una solucién incolora. Si el color del re-
siduo es amarillo o pardo, se trata éste
con acido sulfarico diluido y se repite
el anterior proceso a baja temperatura.
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RESULTADOS OBTENIDOS

Los resultados obtenidos se resumen en la tabla siguiente:

TABLA 1

e L
0,0254 0,0233 —0,0001 —0,38
0,0254 0,0256 0,0002 0,76
0,0508 0,0508 0,0000 0,00
0,0508 0,0507 —0,0001 —0,19
0,0634 0,0632 —0,0002 — 0,31
0,0634 0,0630 —0,0004 — 0,63
0,0761 0,0760 —0,0001 —0,13
0,0761 0,0762 0,0001 0,13
0,1015 0,1014 —0,0001 — 0,09
0,1015 0,1013 —0,0002 —0,19
0,1269 0,1270 0,0001 0,08
0,1269 0,1266 —0,0003 —0,24
0,2538 0,2543 0,0005 0,20
0,2538 0,2546 0,0008 0,32 -

'En consecuencia el método proporcio- do se opera con cantidades de Cd++
n& resultados correctos en especial cuan- comprendidas entre 0,07 y 0,12 gr.
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cdlculo estadistico se resumen en la Ta-
bla ntimero 2.

Reproducibilidad —Se establecié ope-
rando con 10 muestras. Los resultados
obtenidos y los datos. precisos. para el

TN
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Varianza V=

Desviacion tipica:

9

Tm — i 3,266-

En unidades iniciales.

=10,666. En unidades iniciales V = 10,7. 10 %

La Tabla de FiscuHer para P=0,05 y N=9 da para t el valor 2,262.

Por tanto:

Error relativo sobre valor medio=

100 smt

X

=+0,18 %.
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RESUMEN

En el presente trabajo se propone un
método para la determinacion gravimé-
trica de Cd (II) basado en el uso de la
guanidiltiourea y consistente, en esen-
cia, en transformar en SO,Cd el SCd

obtenido por la accién del reactivo en
medio amoniacal.

Los resuitados que se obtienen de-
muestran que el método permite una
desviacion tipica de 0,0003 y un error
sobre la media de — 0,18 %.
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