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1 OBJETIVO

A presente Norma prescreve o método para‘a determinagao de mercurio

total em sedimentos pelo método Ma geragao de vapor a frio.

2 DEFINICAO
Para os efeitos desta Normafiéadotada a seguinte definigao:

Mercurio total

E a medida equivalente a concentragao de mercurio orgénico e inoga

nico.

3 APARELHAGEM

3.1 Vidraria, mdteriais e equipamentos

3.1.1 Pipetasy voluméﬁricas, classe A de diversos volumes.

3.1.2 Pipetas“gbaduadag, de diversos volumes.

3.1.3 Balab volumétricos, classe A de diversos volumes.

3.1.4 Bandeja/deé wvidro neutro.

3.1.5 Frasco de DBO, com tampa.

3.1.6 Almofarizide porcelana.

3.1.7 Estufa para operar a 60°C.

3.1.8 Peneiras com malhas de 20 e 80 mesh.

3.1.9 Balanga analitica.

3.1.10 Banho-maria.
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3.1.11 Freezer,

3.1.12 Espectrofotometro de absorgao atomica, com os ‘seguintes
acessorios:

- lampada de catodo oco ou EDL de mercurio;
- registrador;
- cela de absorgéo, caminho optico de 10 - 18 cm e Janelas
de quartzo; | |
" - bomba de ar com vazao de 1 L/min ou vaguo com'a mesma va
Z30;
- aerador de vidro, com junta esmerilhada paralser utilizada
em conjunto com o frasco de DBO;
- tubo de secagem, 150 x 20 mm, cdntendo 20 g de Mg(ClO4)2;
- dispositivo para absorcgao de vapores démmercurio, conten
do:
- carvao ativado, ou.

SO, 10% em partes

- solugao de KMnO, 0,1 N e solugadhde Hgs0,

iguais, ou
- iodo 0,25% em solugao de 'RI a 3%;
- conexoes de vidro, em T;

- tubos de Tygon paragtonexoes.

Nota: Podera ser utilizado um sistema) de detcgao de mercurio para
_— e
operar em 253,6 nm, com ecaminho /optico de 30 cm, a ser utiliza

do como alternativa de, espedtrofotometro de absorgao atomica.

4 EXECUGCAO DE ENSAIO

4.1 Principio do mégbdo

Uma massa conhecida da amostra, e digerida com égua régia, por 2 mi
o g . . ~ . ~

nutos a 95°C, segtida de oxidagao e posterior redugao ao estado ele

mentar. O mercurio e quantificado em espectrofotometro de absorgao

at6mica, pela gécnica de vaporizagao a frio.

4.2 Regentesg

Devem ser empregades reagentes p.a.-A.C.S. de um mesmo lote na prepa
ragéo de reagentes, no processamneto da prova em branco, das - .sdlg
goes padrao e da amostras. E recomendado o uso de reagentes de baixo

teor de mercurio.

4.2.1 Agua destilada e desionizada.

4,2,2 Acido nitrico concentrado.
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4.2.3 Acido cloridrico concentrado.

4.2.4 Acido sulfirico concentrado.

4.2.5 Agua régia: Preparar no momento do uso. Adicionar, cuidado
samente, 3 volumes de acido cloridrico concentrado (4.2.3) a um volu

me de acido nitrico concentrado (4.2.2).

4.2.6 Solugéo de cloreto estanoso a 10%: (Preparar diariamente dis
solver 100 g de cloreto estanoso (Sncl2.2H20) em agda destilada e
desionizada (4.2.1)contendo 12,5 mL de HC1l cones, (4.233) avolumar a
1 000 mL com agua destilada e desionizada,f(4.2.1).

- Lampadade catodo oco de mercurioou EDL
- Registrador

=Célapde, absorgao

- Bomba de ar

Frasco de DBQ

-“Aerador de vidro

- Tubo,-de secagem

= Dispositivo para. absorgao

-Wilvulas T

1 J2 - Pingas

A

o
L IO N MO O m 3>
|

FIGURA 1 Esquema do equipamemto para determinacao de mercurio

4.2.7 Solugad de permaganato de potassio a 5%: dissolver 5 g de per
maganato de potassio (KMnO4) em 100 mL de agua destilada e desioniza
da, (4.2.1).

4.2.8 Solugao de persulfato de potassio a 5% (estabilidade 7 dias)

dissolver 5 g de persulfato de potassio (K28208) em 100 mL de agua

destilada e desionizada, (4.2.1)
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Nota: Esta solugao nao pode ser aquecida durante seu preparo.

4.2.9 Solugao de cloreto de hidroxilamdnio a 12%: dissolver 120 g
de cloreto de hidroxilamonio (HONH301) em 1 000 mL de agua destilada
e desionizada, (4.2.1). Alternativamente, dissolvep 120 g de cloreto
de sodio (NaCl) e 12 g de sulfato de hidroxilamdnio [(HONH3)2 SO4]em
1 000 mL de agua destilada e desionizada, 4.2.1).

4.2.10 Solugao estoque de mercurio: em balao volumétricolde 1 000 mL,
adicionar cerca de 200 mL de agua destilada e desionizada,4.2.1)lumL
de acido sulfurico (H,504) conc., e 0,5 g de dieromatgpde potassio
(K2Cr207) e dissolver com agitagao. Dissolver/1,080 g de oxido -de
mercurio II (HgO) em 50 mL de solucao de acido @toridrico (HC1) 1:1
e transferir para o balao que contém a solugao de dieromato + Acido
sulfirico. Avolumar para 1 000 mL com Agua déstibada_e desionizada
(4.2.1) 1,00 mL = 1 mg Hg. esta solug3o tém wallidade de 6 méses.

4.2.11 Solugd3o padrdo de mercGrio: Em_um balZo, volumétrico de
1 000 mL, colocar 10,0 mL da solugéo estoqaeépde ‘mercirio (4.2.10) e
avolumar para 1 000 mL‘com dgua destiladd e desionizada,(4.2.1).TraQ§
ferir 10,0 mL desta solugdo intermediéria para balZo volumétrico de
1 000 mL e avolumar com égua destilada eddesionizada,(4.2.1) 1,00 mL
= 0,10 pg Hg. Esta solugéé evefia ser preparada no momento do uso.

4,3 Coleta de amostras

As amostras devem ser coletadas em_saco pléstico ou frasco de boca
larga (de polietileno ou poliprop;leno) e congeladas a -20°C. Esta

preservagao tem validade de 6 meses.

4.4 Procedimento

4.4,1 Preparagao de¢ amostras

4.4.1.1 Degelar a amostra a temperatura ambiente e espalhar em uma

bandeja de vidro neutrop(3.1.4).
4.4.1.2 Secarfa temperatura ambiente.

4.4.1.3 Pulverizar em almofariz de porcelana, tomando o cuidado de
nao fazé-lo em demasia para nao alterar o tamanho natural das parti

P

culas.

4.4.1.4 passar por peneira de 20 mesh para separar. ., . a fragao
mais grosseira e em seguida por peneira de 80 mesh.Utilizar a fragao
que passa pela segunda peneira.

4.4.2 Digestao
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4.4.2.1 Pesar, em triplicata, 0,2 g da amostra preparada (4.2.1) e
transferir para frascos de DBO (3.1.5).

4.4.2,2 Adicionar 5 mL de aguadestilada e desionizada,(4.2.1),5 mL:

de égua régia (4.2.5), aquecer por 2 minutos em banho—maria,aigsoc.

4.4.2.3 Esfriar e adicionar 100 mL de agua destilada =e desionizada
(4.2.1), 25 mL de solugao de permaganato d potadsiolanS%w.(4.2.7) e
8 mL de solugao de persulfato de potassio a 5% (4.2.8), a cada fras
co. Agitar e levar ao banho-maria por 60 minutos, a 65+ 70°C. Reti

rar e esfriar a temperatura.

4.4.2.4 Adicionar 25 mL de solugdo de cloreto de hidroxilamdnio
(4.2.9) para reduzir e excesso de oxidantes.pA solug¢do deveré desco

lorir completamente. Agitar e aguardar 30 segundos.

Nota: Se houver formagdo de gés cloroy retira-1o através de um sis

tema de véacuo passando por solugdo de sulfdto de sbédio.

4.4.2.5 Adicionar 5 mL de solugdé ‘de cloreto estanoso (4.2.6) e co
. nectar o vidro de DBQ imediatamgnte ap sistema de aeragdo.

4.4,.2.6 Ligar a bomba de ar observar o registro do sinal de absor
vancia, até que se note a formagZo 'dequm patamar.

4.4.2.7 Desligar a bomba de ar, €ransferindo o aerador para um fras
co de DBO vazio. Mudar a valvula seletora para a posicdo de 1limpeza
da linha. Ligar a bomba e ‘aguardar/a absorv@ncia retornar a zero.
4,4.2.8 Proceder com oshdemais frascos, um a um conforme os itens
4,4.2.2. a 4.4.2.7.

4.3 Construgdo da/curva.de calibragdo

4.3.1 preparar solugles-padrdo de varias concentragdes de mercirio
partindo da sollicZio-padrdo (4.2.11), em frascos de DBO, conforme ta
bela.

4.3.2 Adiciomar a cada frasco, 5 mL de éguarégia (4f2.5x 5 mL de
agua destilada e desionizada£4.23i)e proceder conforme itens 4.4.2. 2

a.4.4.2.7.

4.3.3 Consteuir uma curva de calibragao, absorvancia x pg Hg em pa

pel miiimetrado; subtraindo o valor do branco em todas as leituras.
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TABELA - Preparo de solugoes-padrao

Volume de soiugéo (4.2.11) a

Massa de Hg completar para 100 mL com Agua

(ng) destilada e desionizada (4.2.1).

| (mL)

0 R 0

0,05 : 0,50

0,10 1,00

0,20 ‘ 2,00

0,30 3,00

0,50 5,00

Nota: a)'Opcionalmente, proceder a uma regressao 1ineér, consideran
_ do ossmesmo pares.

b) A curva de calibrag3o vale paraum determinado ajuste do

aparelho;'deve ser feita nova curva/cada vez que for Tfeito

qualquer reajuste no sistema g, par@a cada lote de reagentes.

§ RESULTADOS

z

A concentragdo de mercurio em sedimento é dada por:

C = concentragdo de Hg na)amostra, pg/g

L = concentragao de fiercurio obtido na curva de‘calibragéo, em
ng ‘ _

M = massa da g@amostra seca a 6000, utilizada para anélise, em

gramas. ~
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