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Resumo — O cromo devido as suas propriedades fisico-
quimicas estd entre os elementos quimicos mais utilizados na
indistria, em sua maioria na forma hexavalente (Cr VI). Este é
altamente téxico aos organismos vivos por causa do seu
potencial de oxidacdo e sua ficil permeag¢io nas membranas
biologicas, tornando-se neccessario o controle deste nos efluentes
industriais langados nos corpos d’igua. A Resolu¢io CONAMA
n° 20/86 e a Lei Estadual de Sdo Paulo n°® 997/79 tratam os
recursos hidricos por classes, diferenciando-os pelos padroes
numéricos de emissio dos poluentes que podem ser lancados
pelas industrias. Com rela¢do & emissdio de cromo, os
parametros atingem niveis de 0,imgl." para CrVIl e 5,0mgL’
para  cromo total. Muitos métodos sio empregados na
determinacio de metais, dentre eles a cromatografia de ions é
bastante utilizada por ser uma técnica versitil, sensivel e seletiva
para a separagio e determinaciio de uma séric de fons presentes
em baixas concentracdes. O objetivo deste trabalho € estudar a
composicio ¢ concentragio da solucio eluente para reduzir ou
eliminar a interferéncia de oxidnions como molibdato, tungstato
de dnions comuns como fluoreto, cloreto, nitrato e suifato e do
cétion de cromo trivalente (Crlll) na determinacgio do CrV! por
cromatografia de fons. Trabalhando-se com as conceatrac¢des
dos solutos da solugiio cluente verificou-se que em concentragdes
mais diluidas como 2,8mM NaHCO;/ 2,2mM Na,CO;/ I(}OmgljI
p-cianofenol diminui-se a interferéncia destes na determinacao
do CrVI sem influenciar a sensibilidade do método. A
metodoligia foi aplicada em amostras de efluentes galvanicos.

Palavras-chave — Cromo hexavalente, cromatografia de fons,
efluentes industriais.

I. INTRODUCAO

As constantes agressoes ao meio ambiente, originada pelo
crescimento acelerado das areas urbanas e parques industriais
¢, a grande utilizagdo de produtos agroquimicos e pesticidas
nas areas rurais, vém preocupando muitas organizagdes
responsaveis pela preservagdo do meio ambiente. Em
conseqiiéncia disso, a necessidade de se desenvolver métodos
rapidos e precisos para a detecgio de metais toxicos € outros
poluentes quimicos, no meio ambiente, vem aumentando
gradualmente.

Entre os ecossistemas, os aquéticos acabam de uma forma ou
de outra, constituindo um receptaculo temporario ou final de
uma grande variedade ¢ quantidade de poluentes, sejam estes
langados ao ar, ao solo ou diretamente nos corpos de 4gua. O
risco que um agente quimico impde no ambiente aquatico €
avaliado através do julgamento cientifico da probabilidade
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dos danos que suas concentragdes ambientais, conhecidas ou

estimadas, possam causar.

Outro fator importante na avaliagdo de amostras ambientais,

principalmente nas ultimas décadas, é a especiagdo quimica

pois, somente o conhecimento das espécies promove
informagdes sobre a biodisponibilidade dos metais e sua

toxicidade ou, o quanto estas sdo essenciais ao meio [1].

Tanto a capacidade de atravessar as membranas bioldgicas e

ser absorvido por organismos vivos quanto a toxicidade sdo

propriedades de espécies especificas, ou seja, sido
caracteristicas da forma fisico-quimica sob a qual o elemento
estudado se encontra.

Um exemplo tipico do exposto é o caso das espécies de

cromo:

e a espécie trivalente é considerada um micronutriente,
essencial ao homem, que atua no metabolismo da
glicose, do colesterol e dos acidos graxos [2];

e a espécie hexavalente, por ser um oxidante forte, é
considerada téxica ao meio ambiente e a sistemas
bioldgicos, apresenta efeitos cronicos a saude
provocando pneumonia quimica, ulceragdes e perfuragio
no septo nasal, dermatites e cancer pulmonar, Instituto
Nacional para Saiide e Seguranga [3]-[5].

Deste modo, a determinagdo da concentragdo total de um

elemento quimico, normaimente, ndo é suficiente para uma

avaliagdo de seus efeitos sobre aquele meio, exigindo
informagdes adicionais sob as varias formas fisico-quimicas
presentes e suas concentragdes, ou seja, conhecer a sua

especiagio fisico-quimica [6].

No estudo dos organismos vivos a especiacdo auxilia na

investigagdo entre os elementos e os ligantes disponiveis

como proteinas e compostos de baixo peso molecular,
baseado na cinética e nos estudos metabdlicos [6]. Frimmel et
al. discutem em seu trabalho a importancia da especiagdo em

andlise de agua e comentam a negligéncia desta nas Normas e

recomendagdes da qualidade da 4gua destinada a diversos

usos. Os autores concluem que a especiagdo influéncia alguns
aspectos importantes do sistema aquético como: toxicidade,
reagdes de complexagio, solubilidade e biodisponibilidade

[7].

Certos metais em concentragdes na ordem de ppb (<1,00pg.g

"ou mL") fazem parte dos elementos essenciais 4 vida,

porém, em concentragdes maiores, podem ser prejudiciais. O

cromo é um desses elementos, dependendo do estado de

oxidagfio e da concentracdo pode ser considerado téxico ou
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micro - nutriente. Amplamente distribuido na natureza, com
massa atémica 51,996g.mol”', ponto de fusdo 1.857 °C e
ponto de ebuligdo 2.672 °C, ocorre nos estados de oxidagdo
de Cr 1l a Cr VI, sendo que somente as formas: trivalente e
hexavalente tém significancia biologica [8] [9].
Segundo a Organizagdo Mundial da Saide (OMS) [10] a
concentrag@o total de cromo em aguas de abastecimento
apresenta habitualmente valor inferior a 2 pg.L", embora se
encontrem registros com concentragdes de até 120 ug.L”'. Em
geral os alimentos so as principais fontes de ingestdo desse
elemento. Na natureza, uma das principais fontes de cromo ¢é
0 minério cromita (FeO.Cr,03), sendo os maiores produtores
mundiais: a Africa do Sul, a Unido Soviética, a Turquia, a
Albania, as Filipinas, a Finldndiae a india.
Devido as suas propriedades mecénicas como dureza e
resisténcia ao atrito e, as propriedades quimicas como
resisténcia a corrosdo ¢ ao desgaste, cerca de 70% do volume
total do cromo produzido € utilizado na fabricagdo de ligas
metalicas (ligas ferrosas e ndo ferrosas) e de estruturas para a
construgéio civil. O cromo, como cromato (CrO42'), é muito
usado na industria devido &s suas caracteristicas. Sdo
consideradas fontes (controlaveis) de cromo para o meio
ambiente o refino de minérios, a produgio de ferro - cromo,
processos refratdrios e quimicos, queima de combustiveis
fosseis e rejeitos de indastrias de acabamento metalicos,
téxteis e curtumnes.

Entre os principais produtos quimicos industriais contendo

cromo destacam-se:

e oxido de cromo i1l (Cry0;), usado em galvanoplastia
(cromagdes) e como oxidantes e em fitas magnéticas;

e cromato de calcio, usado como pigmentos e inibidor da
corrosdo;

e cromato de chumbo, cromato de potassio e zinco, usado
como pigmentos em tintas antioxidantes;

e cromato de potdssio, usado na produgio de pigmentos,
preservagio da madeira e processos fotomecanicos,

e cromato de sédio, usado na produgiic de pigmentos, na
produgdo de acido cromico e curtigdo de couros € como
preservativos para madeira;

Estima-se que as taxas de emissdo para as fontes naturais e

artificiais relativas ao cromo sdo de 58.000 t.ano™ e 94.000

tano’, respectivamente, apresentando um fator de

interferéncia — IF (relagdo entre as emissdes artificiais e

naturais) de 1,6. Apesar de apresentar um enriquecimento,

esse valor € significativamente baixo quando comparado a

outros metais pesados como o cadmio (IF=19), Zinco

(IF=23), mercario (IF=275) e o chumbo (IF=345) [11].

O fato do Cr VI ser um oxidante forte, portanto prejudicial ao

sistema biolégico, requer a sua regulamentagdo para 0 meio

ambiente. A Resolugio do Conselho Nacional do Meio

Ambiente (CONAMA) n? 20/86 de 30/07/86 e a Lei Estadual

de Sao Paulo n® 997 de 31/05/79, regulamentada pelo decreto

n® 8.468, de 08/09/76 tratam os recursos hidricos por classes,
diferenciando-as pelos padrdes numéricos de emissdo dos
poluentes que podem ser langados pelas industrias. Com
relagdo a emissdo, os pardmetros atingem niveis de 0, 1mg.L"

para o Cr Vi e 5,0mg.L" para cromo total. A Portaria n® 1469

no que se refere ao padrio de potabilidade da agua destinada

ao consumo humano, determina como valor maximo
permissivel para o cromo total 0,05mg.L™". Em anexo a este
trabalho estdo descritas, resumidamente, as normas
ambientais vigentes no Brasil [12]{13].

Os membros da “Comunidade Econémica Européia” (EEC-
European Economic Community) e da Organizagdo Mundial
da Satde [10] listam como concentragdo maxima admissivel
para 0 cromo total em 4gua potavel o valor de 0,05mg.L"'
[14]. Nos Estados Unidos da América, a Agéncia de Protegdo
do Meio Ambiente (Environmental Protection Agency —
EPA)[15] determina como meta o limite maximo de
contaminagdo 0,1mg.L"' de Cr VI para dgua potavel.

Dada a carcinogenicidade do cromo VI quando se absorve
por inalagdo e sua genotoxicidade, a OMS tem posto em
davida o atual valor guia de 0,05mg.L”, porém, com o0s
dados toxicolégicos disponiveis ainda ndo se justifica um
novo calculo do valor. Em principio, se considerou que
deviam ser determinado a valores guias distintos para o
cromo Il e o cromo VI [10] [16].

Muitos métodos s@o empregados na determinagdo de metais
em amostras ambientais como a espectrometria de absorgfo
atdmica (AAS), a espectrometria de emissdo atbmica com
plasma induzido (ICP-AES), a voltametria e outros. Porém,
nenhum destes métodos permite a especiagdo direta, sendo
geralmente aplicado métodos de separagio e pré-
concentragdo como co-precipitacdo, extragdo com solventes e
troca i6nica [17] [18].

A técnica denominada cromatografia de ions (IC),
desenvolvida por Small e Stevens, possibilitou a resolugéo de
muitos problemas relacionados com a determinagio de
espécies idnicas em solugio. Devido a sua resposta universal,
essa técnica ¢ ideal para avaliar espécies idnicas uma vez que
combina a capacidade de separagio da cromatografia de troca
idnica com a detecgdio condutimétrica [19].

A cromatografia de fons é considerada uma técnica versatil,
sensivel e seletiva para separagio e determinagio de uma
série de fons presentes em baixas concentragdes, além de
permitir a especiagio de contaminantes ambientais. Devido a
essas caracteristicas a IC vem sendo aplicada para resolver
uma série de problemas referentes a analise de ions nas varias
areas como: clinica, alimenticia, farmacéutica e ambiental.
Nos anos 70 as primeiras publicagdes de trabalhos com IC
descreveram aplicagdes ambientais [10].

Em vista das caracteristicas da técnica de cromatografia de
fons, procurou-se neste trabalho, como principal objetivo,
estudar a composigao e concentragio da solugdo eluente para
reduzir ou eliminar a interferéncia de oxidnions como
molibdato, tungstato de danions comuns como fluoreto,
cloreto, nitrato e sulfato e do cation de cromo trivalente
(Crlll) na determinagdo do Cr VI por cromatografia de ions

21].

Il PARTE EXPERIMENTAL

Visando reduzir ou eliminar a interferéncia de oxidnions
como molibdato (MoO,*) e tungstato (WO,”) e de anions
comuns como fluoreto (F?), cloreto (CI), nitrato (NOy) e
sulfato (SO42')na determinagdo do Cr VI, estudou-se a
composigido do eluente em vérias concentrages. Para tanto



utilizou-se os equipamentos, materiais e reagentes descritos a
seguir.
EQUIPAMENTOS

Cromatdgrafo de jons - modelo DX-120 - Dionex, equipado
com sistema supressor auto-regenerante, detetor de
condutividade e integrador, 1996; Condutivimetro, modelo
CD-20 - Digimed; pHmetro - Modelo 330 — Orion, digital;
Sistema de purificagio de dgua Milli-Q. Millipore.

MATERIAIS E REAGENTES

Todos os reagentes usados sdo de grau analitico:

Cromato de potassio (K2CrO,); padrdo de Cromo 111, | gl
bicarbonato de sodio (NaHCO;);Carbonato de sodio
(NayCO3); 4 ~ Cianoenol 95% (p — cianofenol); fluoreto de
sodio (NaF); cloreto de sodio (NaCl); suifato de sédio
(Na,S0,); nitrato de sdédio (NaNO;), P.A.; molibdato de
sodio (Na,M00,.2H,0); tungstato de sédio (Na,W0O,.2H,0);
Todas as solugdes-padrao, solugdes-estoque € eluentes foram
preparadas com agua deionizada (4gua deionizada ultra—pura
com condutividade especifica <1,0uS.cm™). Para a
preparagdo das solugdes-padrio as solugdes-estoque foram
diluidas nas concentragbes desejadas. As solucdes padrio
menos concentradas foram preparadas diariamente por
diluigdes sucessivas com agua ultra—pura e guardadas em
frascos de polietileno.

Todo o material (vidraria, material de polietileno) foi lavado
com &cido nitrico, varias vezes com dgua destilada e por
Ultimo com agua deionizada ultra — pura.

PREPARO DOS ELUENTES

Para os estudos de separagdo do cromo por cromatografia de
ions utilizou-se: carbonato de sddio, bicarbonato de sédio e
p-cianofenol. Todos os eluentes forarn preparados com agua
deionizada (< 1,0uS.cm™) e foram filtrados em papel de filtro
<0,45um. Os eluentes contendo o complexante organico (p-
cianofenol) foram preparados a cada cinco dias para evitar o
aparecimento de fungos, nas concentragdes descritas abaixo.
1,4mM NaHCO; / 1,1mM Na,CO;;

4,3mM NaHCO; / 3,4mM Na,CO; / 100mg.L"p-cianofenol;
4,3mM NaHCO; / 3,4mM Na,CO; / 80mg.L™ p-cianofenol;
3,4mM NaHCO; / 2,7mM Na,CO; / 100mg.L" p-cianofenol;
2,8mM NaHCO; /2,2mM Na,CO; / 100mg.L"' p-cianofenol.

ESTUDOS DE INTERFERENTES

Varios fatores podem interferir na anilise de determinagéo e
especiagdo do Cr VI. Este pode ser reduzido a Cr Il na
presenca de espécies redutoras em meio acido ou ainda, o Cr
111 pode ser oxidado a Cr VI em meio alcalino na presenga de
espécies oxidantes. Outros anions presentes na amostra em
altas concentragdes podem interferir, pois seus tempos de
retengdo (TR) podem sobrepor ao TR do cromato [22].
Estudou-se como possiveis interferentes 0s anions cujo os TR
poderiam se sobrepor ao TR do cromato. Dividiu-se os
estudos de interferentes um trés etapas:

Primeiramente estudou-se o comportamento do Cr HI na
determinacdo do Cr V1. Em uma segunda etapa, estudou-se a

interferéncia dos anions comuns: fluoreto (F), cloreto (CI),
nitrato (NO;y) e sulfato (SO, geralmente presentes em
amostras ambientais. Finalmente, a interferéncia dos
oxianions molibdato (MoO,”) e tungstato (WO4>), visto que
esses elementos pertencem ao mesmo grupo periddico que o
cromo, 0 grupo VIB dos metais de transi¢do, e tém
comportamento quimico semelhante.

1 RESULTADOS E DISCUSSOES

AVALIACAO DO COMPORTAMENTO DO CROMO I NA
DETERMINACAO DO CROMO VI

Verificou-se neste experimento o comportamento de Cr I no
sistema cromatografico. A partir de uma solug¢fio padrio de
Cr Il preparam-se padrdes com diferentes concentragdes e
mantiveram-se as mesmas condigdes cromatograficas
aplicadas a determinagdo do Cr VI. Os resultados mostram
que a espécie Cr Il ndo ¢ retida na coluna analitica, sendo
co-eluida na fragdo correspondente ao “dip”, pico negativo
originado pela eluigio da &gua pura. A Tabela 1 apresenta os
resultados do estudo da interferéncia do Cr Il na
determinacdo do Cr VI.

TABELA [.: Estudo da interferéncia do Cr {11 na
determinagdo do Cr VI por cromatografia de fons.

Espécie Adicionada CrVi CrVvi DPR  Recupe-
Crill CrVvl  Esperado Encontrado (%)  racho (%
(mg.L')  (mgl') (mgL') Média(mg.L") ° ¢ho (%)
0.00 0.00 -X- nd. -X- -X-
0,50 0,05 0,05 nd. -X-~ -X-
0.50 0,50 0,50 0,524£0.01 2.7 104.0
0,50 1,00 1,00 1.0040,02 20 100,0
1,00 1,00 1,00 0,9940.02 25 99,0

Condigdes: 2.8mM NaHCO; /2.2 mM Na,CO; / 100mg L™ p-cianofenol.

INTERFERENCIA DOS ANIONS F, CI', NO; E SO EM VARIAS
CONCENTRACOES

Inicialmente estudou-se a interferéncia de cada anion
separadamente, na faixa de concentragdo de 50-400mg
anion.L”', na determinagdo de 0,50 mg.L"' de Cr VI. Os
resultados obtidos sdo apresentados na Tabela 2. A Figura 1
apresenta um cromatograma do cromato na presenca dessas
especies.

Pode-se observar (Tabela 2) que os ions fluoreto, cloreto,
nitrato e sulfato interferem na resoluc¢io do pico do cromato
em concentragcdes maiores que 50 ppm, trabalhando-se com
uma concentragdo de eluente na razdo de 4,3mM NaHCO; /
3,4mM Na,CO; / 100mg.L"' p-cianofenol.

Observar-se, Figura 1, que nas condi¢cdes de analise
empregadas, os analitos interferentes ndo sdo resolvidos, a
partir de uma concentragio de 35mg.l”’ dos 4nions a
resolugdo dos picos é comprometida, ¢ os anions passam a
interferir na resolu¢do do pico do Cr VI. Para melhorar a
resolugdo dos picos e diminuir a interferéncia dos fons
comuns realizaram-se estudos de eluigdo variando-se a forca
idnica do eluente, as concentragdes do NaHCO; e Na,CO; e a
concentracdo do aditivo organico. Utilizando-se solugdes
mais diluidas de eluentes (2,8mM NaHCO;, 2,2mM Na,CO;



€ 100mg.L"" p-cianofenol) melhou-se a resolugiio do pico das
espécies com o pico do cromato, como pode ser observado na
Figura 2.

TABELA 2: Interferéncia dos dnions F~, CI', NOy e SO~
na determinagfo do Cr VI por cromatografia de ions.

Fluoreto Cloreto Nitrato  Sulfato Crvi Cr VvVl Recup
(mg.lL") (mgL') (mgL') (mgL') esperada encon- (%)
(mg.L") trada

(mg.1.")
0,03 0,04 0,30 0,50 1,00 1,00 100,0
0.06 0,08 0,60 1,00 1,00 1.01 1010
030 0,40 3,00 5,00 1,00 1.07 107.0
1,20 1,60 12,00 20,00 1,00 1,07 107,0
2,70 3,60 27.00 45,00 1,00 1,15 1150
50 -X- -X- “X- 0,50 0,50 100,0
100 -X- -X- -X- 0,50 0.50 100,0
200 -X- -X- -X- 0,50 0,55 110,0
-X- 50 -X- -X- 0,50 0.46 92,0
-X- 100 -X- -X- 0,50 0,46 92,0
-X- 200 -X- -X~ 0,50 033 66,0
-X- -X- 50 -X- 0.50 0.51 102,0
-X- -X- 100 -X- 0,50 0.51 102,0
X~ -X- 200 -X- 0,50 048 96,0
-X- -X- 400 -X- 0,50 0,25 50,0
-X- -X- -X- 30 0,50 0.50 100,0
-X- -X- -X- 100 0.50 0,51 102.0
-X- -X- -X- 200 0,50 0,44 88.0
-X- -X- -X- 400 0,50 0,38 76,0

Condigées:4.3mM NaHCO; /3.4mM Na,CO:/100mg. 1" p-cianofenol.

Condi¢des cromatogrdficas aplicadas na obtengio da
Figura I:

Eluente: 4,3mM NaHCQO; / 3,4mM Na,CO; / 1()Omg.ljl P
cianofenol; Coluna analitica: HP1C-ASS5 - Sistema Supressor:
auto-regenerante; Vazdo = 1,07 mL.min™'; Loop = 200uL.

Anions

Cro&

Condutincia (uS.cm")

0 N n s 20 25
Tempo (min)
Anions: F, CI', NOy e SO/

FIGURA I.: Cromatograma de 1.0mg L' de Cr VI com [,2mg.L 'de
F. 1.6mg.L" de CI', 12. Omg.L™" de NO3 ¢ 20, Omg L' de SO,*".

Condi¢bes cromatogrdficas aplicadas na obteng¢do da
Figura 2:

Eluente : 2,8mM NaHCO; / 2,2mM Na,CO; / 100mg.L™" p-
cianofenol; Coluna analitica: HPIC-ASS5 - Sistema Supressor:
auto-regenerante; Vazio = 1,50 mL.min"';Loop = 200uL.

A

Anions

|

Condutincia (uS.cm™)

CrO~

T T T T T T >

0 2 4 6 8 10

Tempo (min)

Anions: F, C, NOy e SO,

FIGURA 2.: Cromatograma de 1,0mg.L"' de Cr VI com 1,2mg.L"'de
F, 1.6mg.L” de CI". 12, Omg.L™" de NO; € 20, Omg L™ de SO,*.



INTERFERENCIA DOS ANIONS M0O,* E WO,*

O molibdénio e o tungsténio sdo interferentes quimicos do
cromo no processo de separagdo cromatografico, uma vez
que seu comportamento quimico ¢ semelhante ao do cromo.
Devido a esta semelhanga quimica, fez-se necessario o estudo
da interferéncia do molibdénio e tungsténio na separagdo e
deteccdo do cromo hexavalente.

Estudou-se a resolugéo dos picos do Cr VI, Mo VI e W VI
variando as concentragdes dos componentes do eluente e
complexante, diminuindo a sua for¢a idnica, procurando
methorar a resotugao dos picos.

Observou-se que a variagio da concentragéo do p-cianofenol,
na faixa de concentragio de 80 a 100mg.L"" ndo apresentou
grande influéncia no tempo de retengdo, e conseqiientemente,
na resolugdo dos picos. Porém, a resolugdo dos picos sofre
maior influéncia quando varia as concentragles. de
bicarbonato e carbonato de s6dio, como podemos observar na
Tabela 3. A Figura 3 apresenta o cromatograma com a
melhor resolugdo para os anios em estudos. Concluiu-se que
a melhor resolugdo para o pico do cromato foi obtida
utilizando-se o eluente com as concentragdes: 2,8mM
NaHCO3, 2,2mM Na,CO; e 100g.L™" p-cianofenol.

TABELA 3. Estudo da separagio do CrO,” do MoO,” e do

TABELA 4.: CondigBes aplicadas, no cromatégrafo de ions
Dionex DX-120, para a determinagdo do Cr VI.

2,8mM NaHCO: / 2.2mM Na,CO: / 100mg.L" p-

Eluente: ’ -
cianofenol

Pressdo da bomba: 1.100psi

Fluxo: 1.50 mL.min.?

Coluna analitica
Sistema supressor:

HPIC-ASS (Dionex)
Auto-regenerante ASR-I (Dionex)

Solugdo regenerante: Agua
Volume de inje¢do: 200ul.
integrador: Waters 746

TABELA 5. Determinagdo de Cr VI por cromatografia de
ions em amostra de efluente galvanico.

Amostra  Adicionado  Esperado Média DPR R:;u;:)e—
(mgly  (mgl') (mgl') (%) (.,j, )
0.00 X 1240026 21 -
*Efluente 0.10 134 13340094 7.0 990
Indastria ’
Galvinica
T 050 174 17440030 18 1000
1.00 224 219+0006 03 980

wO,”
Eluente Tempo de Retengao (¢m)
NaHCO; Na,;CO;  p-cianofenol Tempo
pH CrOF  MoOr WOF
(mM) (mM) mg.L"! morto
e 43 T34 LTS 10 1,95 1,65 1,65 L1s -
43 34 80 10 28 210 185 110
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APLICACAO DA CROMATOGRAFIA DE {ONS PARA
DETERMINACAO DO CR VI EM AMOSTRA DE EFLUENTE
INDUSTRIAL

A validagdo do estudo foi efetuada através da sua aplicagdo
em amostra de efluente galvanico de uma indistria galvénica
de Sdo Paulo, utilizando o método de adigio de padrio.

As condi¢Bes aplicadas para a determinagio do Cr Vi por
cromatografia de ions, estdo apresentadas na Tabela 4.

O efluente galvanico analisado foi uma solugdo &cida,
pH=2,5; proveniente do banho passivador e da etapa de
decapagem do processo de galvanizagdo. A amostra foi
coletada em frasco de polietileno, previamente
descontaminado ¢ mentida sob refrigeragio (4 °C) até a
execucgo da andlise. O (nico tratamento prévio realizado o
foi filtragdo com filtro 0,45um e uma diluigdio 1:100. Os
valores obtidos na determinagido do Cr VI sdo apresentados
na Tabela 5.

*Diluigao: 100pL:[0mL, pH = 4,5

Condicoes cromatogrificas aplicadas na Figura 3:

Eluente : 2,8 mM NaHCO; / 2,2mM Na,CO; / 100mg.L™" p-
cianofenol; Coluna analitica: HPIC-ASS - Sistema Supressor:
auto-regenerante; Vazio = 1,15 mL.min"'; Loop = 200uL
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FIGURA 3.: Cromatograma de separagdo dos anions CrO,”,
]\/10042~ € WO42-.



IV CONCLUSAO

Neste trabalho procurou-se estabelecer um procedimento que
aliasse simplicidade, rapidez e que produzisse resultados
semelhantes ou superiores aos encontrados na literatura. A
cromatografia de fons tem se mostrado muito eficiente na
separagdo quantitativa de diversas espécies anidnicas e
catibnicas. Essa eficiéncia resulta principalmente da
possibilidade de se determinar micro-constituintes sem a
necessidade da introdugdo de um fator de enriquecimento
prévio, 0 que pode ocasionar uma alteragdo na espécie no
caso da especiagdo. Os estudos possibilitaram verificar que a
técnica € sensivel e seletiva para a espécie hexavalente do
cromo, sendo que esta pode ser determinada na presenga da
espécie trivalente sem interferéncia. A interferéncia de
espécies anidnicas normalmente encontradas em amostras
ambientais como fluoreto, cloreto, suifato, nitrato e oxidnions
como tungstato e molibidato sdo eliminadas utilizando-se
eluentes mais diluidos. A concentragéo de 2,8 mM NaHCO, /
2,2mM Na,CO,; / lOOmg.L'l p-cianofenol; mostrou-se ser a
melhor, pois além de melhorara a resolugdo dos picos ndo
aumentou muito o tempo de analise eluindo ¢ cromato em
6:50min..
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