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lDESENVOLVII\QENTO DE UMA METODOLOGIA PARA PRE-
CONCENTRACAO DE CROMO (VI) E DETERMINACAO POR
ESPECTROFOTOMETRIA UV-VIS

Nielma Lima de Souza?, Danilo Junqueira Ledo®

RESUMO

A pré-concentragdo é uma etapa crucial em andlises quimicas, pois aumenta a
sensibilidade e a seletividade, especialmente na detec¢cdo de metais pesados em
baixas concentracdes. Este trabalho desenvolveu uma metodologia simples e de baixo
custo para pré-concentragdo de Cr(VIl), seguida de sua determinacdo por
espectrofotometria UV-Vis. O procedimento consistiu em: acidificacdo da amostra até
pH 1, formac&o do complexo Cr(VI)-difenilcarbazida (DFC), saturagdo com sulfato de
amonio e extracdo com acetona. Apos centrifugacéo, a fase rica foi analisada em 540
nm. O fator de enriquecimento (FE), obtido pela raz&o entre os coeficientes angulares
das curvas de calibragdo com e sem pré-concentragdo, foi de aproximadamente 7,9,
evidenciando aumento significativo da resposta analitica. Os resultados demonstram
gue a metodologia apresenta simplicidade operacional, baixo consumo de reagente e
potencial aplicacdo em monitoramento ambiental. Entretanto, estudos complementares
de otimizagéo, determinacéo de limites de deteccao e quantificagédo, além de validagéo
em amostras reais, ainda sdo necessarios.
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DEVELOPMENT OF A METHODOLOGY FOR PRECONCENTRATION OF
CHROMIUM (VI) AND DETERMINATION BY UV-VIS SPECTROPHOTOMETRY

ABSTRACT

Preconcentration is a crucial step in chemical analysis, as it enhances sensitivity and
selectivity, especially for detecting heavy metals at trace levels. This study developed a
simple and low-cost methodology for preconcentration of Cr(VI), followed by its
determination by UV-Vis spectrophotometry. The procedure consisted of sample
acidification to pH 1, complex formation between Cr(VI) and diphenylcarbazide (DFC),
saturation with ammonium sulfate, and extraction with acetone. After centrifugation, the
enriched phase was analyzed at 540 nm. The enrichment factor (EF), obtained from
the ratio between the calibration curve slopes with and without preconcentration, was
approximately 7.9, showing a significant increase in analytical response. The results.
demonstrate that the methodology offers operational simplicity, low reagent
consumption, and potential application in environmental monitoring. However, further
optimization, determination of detection and quantification limits, and validation with
real samples are still required.
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INTRODUCAO

A poluicdo por metais pesados representa uma sé€ria ameaca ao meio ambiente e a
saude publica, uma vez que esses elementos apresentam toxicidade elevada,
persisténcia e capacidade de bioacumulacdo na cadeia alimentar. O cromo,
especialmente em seu estado de oxidacdo hexavalente [Cr(VI)], é considerado um dos
contaminantes mais preocupantes por ser altamente mutagénico e carcinogénico,
além de apresentar toxicidade cerca de cem vezes maior que o Cr(lll). Fontes
antropogénicas, como curtumes, industrias de pigmentos, galvanoplastia e processos
metallrgicos, contribuem significativamente para sua liberacdo no solo e em corpos

hidricos, ampliando os riscos de exposi¢cdo humana e animal [1,3].

Diante disso, a necessidade de metodologias analiticas sensiveis, rapidas e de
baixo custo torna-se cada vez mais evidente. A espectrofotometria UV-Vis é uma
técnica bastante empregada devido a sua simplicidade, precisédo e aplicabilidade em
diferentes matrizes, mas sofre limitacdes quando os analitos estdo em concentracdes
muito baixas. Para superar esses desafios, etapas de preparo da amostra e, em
especial, de pré-concentracdo sdo fundamentais, pois aumentam a seletividade e a

sensibilidade do método [2,4].

Diversas técnicas de pré-concentracdo vém sendo estudadas, como extracdo
liquido-liquido (LLE), extracdo em fase soélida (SPE) e microextragdo em gota Unica
(SDME). Mais recentemente, a microextragdo liquido-liquido dispersiva (DLLME) tem
se destacado por apresentar simplicidade, baixo custo e altos fatores de
enriguecimento. Nesse contexto, o0 presente trabalho visa desenvolver uma
metodologia inovadora de pré-concentracéo de Cr(VI), baseada em principios simples
e sustentaveis, acoplada a espectrofotometria UV-Vis, visando aplicagdo em

monitoramento ambiental.

MATERIAIS E METODOS
Foram utilizados &cido sulftrico (50% v/v), sulfato de aménio P.A., solugcdo de

dicromato de potassio (1000 mg L™* de Cr(VI)), acetona P.A. e difenilcarbazida (0,5%
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m/v). O espectrofotdbmetro UV-Vis Shimadzu UV-1800 foi empregado em 540 nm, com
cubeta de quartzo de 700 pL. O procedimento consistiu em acidificacdo da amostra
até pH 1, formacdo do complexo Cr(VI)-DFC, saturacdo com sulfato de amobnio,
extragdo com acetona, agitacdo e centrifugacdo. A fase rica foi analisada no
espectrofotdmetro. O fator de enriquecimento (FE) foi obtido a partir da raz&o entre os

coeficientes angulares das curvas de calibragdo com e sem pré-concentracao.

FIGURA 1. Esquema do procedimento de pré-concentracdo e determinacdo de Cr(VI) por

espectrofotometria UV-Vis.
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Fonte: Proprio autor.

RESULTADOS E DISCUSSAO

A metodologia proposta mostrou clara separagdo de fases, com coloracdo
magenta intensa na fase rica, caracteristica do complexo Cr(VI)-DFC. O calculo do FE
resultou em valor de 7,9, confirmando aumento significativo da resposta
espectrofotométrica e maior sensibilidade do método. Comparada a metodologias
tradicionais, esta se destaca pela simplicidade operacional, baixo custo e menor
consumo de solventes. Entretanto, 0 método ainda necessita de otimizacao estatistica,
determinacgéo de limites de deteccdo e quantificacdo, bem como testes com possiveis

interferentes e validagédo frente a materiais de referéncia.

Figura 2. Grafico das curvas de calibrac&o para FE
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CONCLUSOES

O sistema de pré-concentracdo desenvolvido apresenta grande potencial para
aplicacdo em andlises ambientais, pela eficiéncia na deteccdo de Cr(VI), simplicidade
experimental e baixo custo. Apesar dos resultados promissores, etapas futuras de
otimizacao e validagdo sdo essenciais para consolidar a aplicabilidade do método em
amostras reais, reforcando sua relevancia no monitoramento ambiental e na mitigacao

dos riscos associados ao Cr(VI).
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