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RESUMO

Descreve-se um procedimento para a determinagao si
multanea de cobre, niquel, cadmio e zinco em agua potavel e em efluentes '
industriais. Aplica-se a mesma téecnica para a determinagao dos mesmos ele-
mentos em concentrado e compostos puros de uranio. A vantagem do metodo re
side na simplicidade e facilidade de sua execugao, com excelente sensibili
dade, reprodutibilidade e exatidao.

0 trabalho descreve o procedimento para a separagao

e pre-concentragao dos elementos nos compostos de uranio.
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ABSTRACT

A voltametric procedure for the simultaneous '
determination of copper, nickel, cadmium and zinc in potable water and
" industrial effluent is described.The same technique is applied for the
. determination of those elements in pure uranium compounds. The execution
~on
simplicity, the high sensitif} and the good precision and accuracy of !
‘results are the main features of the method.

A procedure for the separation and pre-concentration of

the four elements as impurities in uranium compounds is also described.
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INTRODUCAO

Cobre, zinco, cadmio e niquel sao alguns dos metais

mais comumente encontrados nos efluentes industriais, podendo causar inibi

(1)

cao ao processo de digestao anaerobica . Assim sendo, um controle desses

elementos nos efluentes industriais e nas aguas em geral e de fundamental '
importancia.

A determinagao de micro-quantidades de varios elemen
tos, entre os quais os elementos citados, em compostos de uranio, e tambem
de grande importancia para verificar o grau de pureza destes compostos ou mes
mo para estabelecer os processos de purificagao aos quais devem ser subme
tidos para alcangar o grau de pureza exigido.

A voltametria tem sido usada com bastante sucesso '
para esta finalidade, utilizando varios tipos de eletrodos estacionarios. O
eletrodo de gota pendente de mercurio (EGPM) pode ser aplicado a uma ampla
faixa de potencial, servindo satisfatoriamente para a analise simultanea de
cobre, niquel, cadmio e zinco, aqui proposta.

et

Usando-se como eletrolito suporte uma solugao de

(2)

NH,Cl1 0,1 M'“’/determinaram-se os quatro elementos, variando o pH, a velocida

4

de de varredura e as concentragoes.
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PARTE EXPERIMENTAL

Equipamentos

- Usou-se o analisador polarografico " PAR ", modelo 174 A. Como eletrodo
de trabalho, usou-se o EGPM; como eletrodo de referencia, foi usado o de

calomelano saturado (ECS) e como auxiliar um fio de platina.

Reagentes

Prepararam-se solucoes padrao de cobre, cadmio, ni
quel e zinco, separadamente, em NH481 0,1M a pH = 10, usando-se os elementos

metalicos. Todos os demais reagentes usados sao de grau analitico.

Procedimento para os compostos de uranio

Pesam-se aproximadamente 5 g de diuranato de amonio
(DUA), dissolvem-se em 20 mL de HNO3 1:1 e evapora-se a secura, para elimi
nar o excesso de acido. Dissolve-se o sal obtido em solucao de (NH4)2 CO3 1.0
pH 10 e leva-se a solugao a um volume de 250 mL com essa mesma solugao.

Prepara-se uma coluna com 0,8 mm de diametro e adi
cionam-se 20 mL de resina cationica forte. Condiciona-se a resina com a
solugao de (NHA)2 CO4 1M, pH = 10. Percola-se a solugao de uranio atraves
da resina, lava-se com agua desionisada ate o efluente nao dar reagao alcali

na e eluem-se ¢s lons metalicos retidos com 100 mL de HC1 1:1. Adicionam—

se gotas de hidroxilamina 10Z para a redugao do ferro III. Leva-se a solugao
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FIGURA 1
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a secura e dissolve-se o residuo em 5 a 7 mL de solugao de NH,C1 O,1M,

pll 10. Transfere-se essa solugao para a celula polarografica.

Procedimento para as aguas e efluentes industriais

Evaporam-se ate a secura 500 mL de amostra. Se hou
ver presenga de substancia organica, deve ser destruida por meio de H,50,
concentrado. Adicionam-se gotas de cloridrato de hidroxalamina para reduzir
os ions ferricos presentes.Evapora-se a solugao a secura, dissolve-se o re
siduo em 5 a 7 mL de solugao de NHACI 0,1M, leva-se a pH 10 e transfere-

se a solucao para a celula polarografica.

Condigoes experimentais e resultados

Varreu-se o potencial de 0,0 a - 1,5V vs ECS. As
correntes resultantes foram corrigidas, subtraindo-se a corrente residual

obtida usando-se o mesmo processo de varredura para o eletrolito suporte,

NH4C1 0,1M.
Para a escolha de um pH adequado, variou-se o pH
das solugoes de 3 a 11. Pela figura 1, verifica-se que, quando
o— . ~ ~ o 2% 2+
o pH e inferior a 7, nao aparecem as ondas de redugao de Ni e Zn .

Este comportamento e atribuido @ antecipagao da descarga dos Ions H+ em
solugoes mais acidas.

Verificou-se, experimentalmente,que a melhor separa
¢ao entre os potenciais de pico do Cu, Cd, Ni e Zn se obtem em pH = 10,
sendo possivel, nessas condicoes, a determinacao simultanea dos quatro ele

mentos.
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Obtiveram-se curvas i x E para solucoes com 2 a
8 ypg/mL de cada um dos 4 elementos com velocidades de varredura diferen-

(4) ; ' -
tes: 5, 10. 20 e 50 mV/s. A Figura 2 mostra a dependencia entre a corren
te e a concentragao dos elementos nas 4 veloc;dades de varredura.
Os pontos experimentais sao a media de 4 medidas.

A dependencia linear entre a corrente de pico e a

} (4)

raiz quadrada da velocidade de varredura e mostrada na Figura 3.
Pelos graficos obtidos para i kX E, variando-se a velocidade de varredura,
verifica-se que as melhores ondas, quanto a forma, sao obtidas com varredu
ras de 10 ou 20 mV/s. Optou-se pela velocidade de 10 mV/s para as analises
que foram realizadas pelo metodo da adigao de padrao por meio de 3 adicoes.

A reprodutibilidade do metodo foi verificada por
meio de solugoes obtidas com DUA puro; os resultados dessas analises sao a
presentados na Tabela I.
Fizeram-se analises de amostras de agua potavel e efluentes industriais e
observou-se uma grande variagao nos resultados. Atribui-se esta variagio ao

local e hora da coleta. Analises pararelas de uma mesma amostra apresenta-

ram resultados reprodutiveis.
DISCUSSAO

A escolha do eletrolito suporte, do pH da solucao
e da velocidade de varredura mostrou ser eficiente para a determinagao simul

tanea dos 4 elementos.

o ub* apresenta onda interferente em-0,65V. Por
este motivo, o uranio foi removido por troca ionica por ser uma tecnica sim

ples e rapida.
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FIGURA 4
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Os dados apresentados na Figura 2 mostram que nao
havera linearidade entre a corrente de pico e a raiz quadrada da velocidade
de varredura quando os quatros elementos estao presentes na solugso. Esta
falta de linearidade nao se observa para as curvas obtidas para os elemen-
tos isoladamente. Uma explicacao para esse diferenca de comportamento e
que quando os quatros elementos estao presentes ao mesmo tempo ma solugao
como mostrado na Figura 4, cada um deles contribui na formagao da linha to
mada como base para os respectivos calculos. Isto nao implicara em um” pro

cesso nao difusional.

0 metodo apresentou uma sensibilidade de ate 10-6M

para cada elemento.
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TABELA I : Determinagao de Cu, Cd, Ni e Zn em solucoes de
uranio, obtidas por dissolugao de DUA.

Amostra Cu(ppm) Cd(ppm) Ni(ppm) Zn(ppm)
1 0,22 0,29 2,93 17,5
2 0,34 0,19 2,01 25,5
3 0,30 0,24 2,81 19,6
4 0,29 0,22 2,82 22,6
5 0,34 0,25 337 25,2
6 0522 0,20 207 25:5
7 0,25 0,19 2,49 22,5

Media e desvio
padrao 0,28- + 0,05 0,23 + 0,04 2,68 + 0,29 22,7 + 2,9
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FIGURA 1 : pH em fungao do potencial de pico

eletrolito suporte : NH,C1 0,1M
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FIGURA 2 : Corrente de pico em fungao da concentracao em diferentes velo
cidades de varredura para os quatro elementos simultaneamente.
eletrolito de suporte : NHACI 0, 1M.

pH = 10
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FIGURA 3 : Corrente de pico em fungao da raiz quadrada da velocidade
de varredura para cada um dos elementos separadamente.

eletrolito suporte : NH,Cl1 0,1M
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FIGURA 4 : Voltamograma com EGPM xECS para Cu, Cd, Ni e Zn em zmbnu 0,1M, pH = 10

velocidade de varredura : 10mV/s.
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