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Introducéo

A determinacdo de cromo em amostras aquosas se
reveste de apreciavel importancia devido a sua
toxicidade. O Cr (lll) € um elemento traco fundamental
para o adequado funcionamento de organismos Vivos,
por ser essencial ao metabolismo de carboidratos,
lipideos e proteinas. Entretanto, o Cr (IV) é tdxico e
carcinogénico, afetando pulmdes, figado e rins.

Neste trabalho foi utilizada a extracdo em fase sélida
combinada com sistema FI-F AAS para pré-
concentracdo e determinacdo de cromo(lll) em
amostras de agua.

Resultados e Discussao

As varidveis envolvidas, como vazdo da
amostra (Vaz. am.), pH da amostra, concentracéo do
eluente (conc. HNO3) e vazdo do eluente (Vaz. Elue.)
foram otimizadas utilizando um planejamento fatorial
completo, com posterior otimizacdo das variaveis
significantes pela superficie de resposta através da
matriz Doehlert. O volume de amostra utilizado em
todas as otimizacdes foi de 15 mL e a mini-coluna foi
preparada com 100 mg de silica-gel inorgano-
funcionalizada com 6xido de niébio (SiO,-Nb,Os)".

Tabela 1. Variaveis e niveis utilizados para o estudo
multivariado.

Variavel Min.(-) PC (0) Max (+)
pH da amostra 3,0 6,0 9,0
Vaz.am. (mL min™) 33 56 7.8
Vaz. Elue. (mL min™?) 33 45 56
Conc.HNO; (mol LY 1,0 2,0 3,0

Através do gréafico de Pareto (Fig. 1) pode ser visto
os efeitos principais e de interagdo que as variaveis
exercem sobre a resposta analitca e sua
significancia. O pH da amostra e a vazdo da amostra
mostraram-se significantes e foram posteriormente
otimizados pelo planejamento Doehlert. A vazéo do
eluente foi fixada em 4,5 mL min™e a concentragéo
do eluente em 2,0 mol L' para os estudos
posteriores. A superficie de resposta relacionando o
sinal analitico com o pH da amostra e a vazédo da
amostra tem como maximo pH igual a 7,0 e vazao da
amostra igual a 6,0 mL min™.
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Figura 1. Grafico de Pareto das variaveis estudadas
no sistema de pré-concentracéo de Cr(lll).

Com todas as variaveis otimizadas foram obtidos os
parametros analiticos de mérito (Tabela 2).

Tabela 2. Parametros analiticos de mérito.

Limite de deteccéo (n=11) 0,8pgL™
Limite de quantificagéo (n=11) 27puglL?
RSD (30,0 gL, n=7) 35%
Faixa linear 5-75ug L
Coeficiente de correlacao (R) 0,9974
Fator de pré-concentragéo 23
Concentragéo caracteristica 29pugL?

A amostra de agua subterranea coletada do aquifero
do Campeche, Florianépolis, SC apresentou
concentracdo de Cr (Ill) abaixo do limite de detecc¢éo
do método. A amostra foi fortificada e as
recuperagOes ficaram entre 94 e 102%.

Conclusdes

O método mostrou ser (til na determinagdo de Cr
(I11) em amostras de agua em nivel traco e tem grande
potencial na andlise de especiacdo de cromo, pois
em pH 7,0 ndo ocorre adsor¢gdo de Cr (IV). A
otimizacdo multivariada mostrou ser mais rapida e
confiavel.
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