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INTRODUCCION

En procesos de soldadura de acero mnoxidable se generan humos que, junto a la presencia mayoritaria de compuestos de
hierro, v minoritaria de otros metales, contienen cromo con diferentes caracteristicas en cuanto a estados de oxidacion y de
solubilidad, dependiendo su toxicidad, basicamente, de estos dos parametros. La exposicion a Cr (VI) presenta especial
gravedad al ser considerados cancerigenos, en funcion de su solubilidad, algunos de sus compuestos (1)

Resulta, por tanto, necesario disponer de procedimientos analiticos que permitan la especiacion de los compuestos de
cromo, en las muestras ambientales procedentes de este tipo de soldadura, segun los dos criterios sefialados.

Para la correcta evaluacion del riesgo han de tenerse en cuenta dos aspectos basicos: €l criterio de solubilidad “adoptado™
(2) v la estabilidad del Cr (VI), temendo en cuenta la presencia de agentes reductotes, tanto durante el periodo de
permanencia en el soporte como durante ¢l proceso analitico. Finalmente debe considerarse, en €l méetodo analitico de
cromo seleccionado, la influencia del hierro, dada la presencia mavoritaria de este elemento v de sus compuestos.

OBJETIVOS
Verificar 1a influencia del hierro en la determinacion de cromo en fase acuosa mediante EAACG, temendo en cuenta la

presencia mayoritaria del primero y las bajas concentraciones de los analitos requeridas en las determinaciones con

atomizador electrotérmico.

Realizar un estudio comparativo de dos metodos para la especiacion de cromo:
1° Cuantificando en la misma disolucion el Cr (VI) mediante €l metodo de la DFC (3) vy el cromo “total” por EAACG.

2° Separando previamente los dos estados de oxidacion, Cr (VI) v Cr (III), mediante una resina de intercambio 10nico.

MATERIAL Y METODOS

Instrumentacion

Espectrofotometro de Absorcion Atomica P.E./ AAnalyst 600con muestreador automatico modelo AS 800. Los parametros
instrumentales v espectroscopicos se indican en la tabla I

Espectrofotometro UV-V. P.E/551. A : 540nm v longitud de paso de celula 1 cm.

Tabla I
Parametros Instrumentales
Etapas Secado  Calcinacion Atomizacion Limpieza
Temperatura (°C) 130 1000 2300 2450
Rampa (s) 10 10 0 1
T. Retenciodn (s) 10 15 5 3
Flujo { 1/s ) 250 250 0 250

Corriente de la Idmpara: 20mA

Longitud de onda: 357.9 nm

Rendija: 0.7

Tubo pirolitico; Volumen de inyeccion:10-nl

Reactivos
Los reactivos utilizados tienen pureza analitica: Acido sulfurico, metil-isobutil cetona v 4cido clorhidrico.
Las disoluciones de cromo v hierro se¢ han preparado a partir de soluciones patrones titrisol de 1000 mg.

El agua es bidestilada con resistividad especifica de 18 MQ / cm.
Solucion de difenil-carbacida: Se disuelven 0.25 g de difenil-carbacida en 100 ml de acetona p.a.
Amberlita: Resina liquida de intercambio 10nico.

Procedimiento

Para la consecucion de los objetivos sefialados, se parte de una disolucion que contiene Fe (IIT), Cr (IIT) v Cr{VI) en
una proporcion en peso de 10-1-1- respectivamente. (con presencia mavoritaria de Fe como se preve seran las muestras
procedentes de puestos de soldadura) . Con las muestras asi preparadas se han seguido dos procedimientos:

Procedimiento I: Determinacion de Cr (V1) mediante colorimetria y Cr total por EAACG

Diagrama de flujo

10 ml de disolucidn con Fe (III), Cr(IIl) v

Cr{VI)
pH=8+ 0.5

|

Se afiade 1 ml de H,SO, diluido y 0.5 ml de
disolucion de DFC.

|

Se lleva a 25 ml con agua desionizada.

Determinacion de Cr (V) Determinacion de cromo total
Mctodo colorimétrico -DFC EAACG
Vol.- 10 pl con patrones acuosos [con Fe
(II)]

Influencia del hierro en la determinacion de
Cr (VI) por espectrofotometria de absorcion
atomica con camara de grafito (EAACG).

Procedimiento 11: Determinacion de Cr (V1) y de Cr (I11I) por EAACG previa separacion con Amberlita.

Diagrama de flujo

5 ml de disolucion de Fe (IIT), Cr{IIDv Cr{VI) pH=12.7
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2 ml de Amberlita LA-2
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Centrifugacion durante 10 minutos a 2500 rpm
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Fase organica Fase acuosa
Analisis de Cr (VI) mediante EAACG Analisis de Cr (III) mediante EAACG

RESULTADOS

1.- Influencia del hierro en la determinacion de cromo.

Relacion Cr/ Fe Recta de calibrado Regresion: r
1/0 y=7.822x + 0.097 0.996
1/10 y=4.263x+ 0.057 0.995
1/20 y=4.761 x+ 0.039 0.990

Representacion grafica.
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2 .- Caracterizacion de los méetodos.

Procedimiento 1

Cr (VI) metodo colorimeétrico — DFC Cr total - EAACG
Limite de deteccion Sensibilidad Precision Limite de Sensibilidad Precision
deteccion
0.016 pg/ ml 1.07 u.A /pg /ml 3.36% 0.0013pg/ml 7.16 u.A /png /ml 8.12 %

0.39 ng/ filtro

Procedimiento 2

Cr (VI) — Fase organica Cr (III} - Fase acuosa
Limite de Sensibilidad Precision Limite de Sensibilidad Precisidn
deteccion deteccion
0.023 ng /ml 3.39 u.A /ug/ml 2.83% 0.0004pg/ml 2.65u.A /ug/ml 5.58 %
0.092pg/filtro 0.002 pgfiltro
CONCLUSIONES

1.- Del analisis estadistico de las * recuperaciones” obtenidas mediante patrones acuosos con distintas relaciones Cr / Fe,
aplicando el test “t” para comparacion de media, se deduce que hay una diferencia significativa {para o= 0.01) a partir de un
valor de esta relacion de 1 /10.

2.- este aspecto debera tenerse en cuenta en la determinacion de cromo mediante EAACG en muestras procedentes de
soldadura cuando se utilicen patrones acuosos.

3.- Considerando los limites de deteccion y sensibilidades de los dos metodos ensayados en la determinacion de Cr{VI), v la
especial relevancia de estos factores en la valoracion de la exposicion a distintos cromatos, cuyos VLA son muy bajos, se

propone como metodo analitico mas 1doneo la determinacion por EAACG en la fase organica previa separacion de otros
cationes con Amberlita.

4.- La extraccion con Amberlita supone, ademas la eliminacion de cationes que afectan a la determinacion de Cr (VI) por
EAACG.
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