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1 OBJETIVO
Esta Norma prescreve o método de determinacao lde mercurio total (or

ganico + inorganico) em agua do mar.

2 APARELHAGEM

2.1 Pipetas volumétricas de 1, 2, 3, 4, 5,510 e 15 mL.
2.2 Pipeta graduada de 10 mL.

2.3 Baldes volumétricos de 100,600 e 4 000 mL.

2.4 Funis de separacao deg125"@pl 000 mL.

2.5 Erlenmeyers de 500 mL.

2.6 Vidros de relogio;

2.7 Tubos de ensaio.

2.8 Proveta graduada de 100 mL.

2.9 Béquer.

2.10 Chapa aquecedora e banho-maria.

2.11 Conjunto“para filtragao a vacuo.

2.12 Filtros de membrana com porosidade de 0,45 pm.
2.13 Balanga analiitica.

2

.14 Espectyofotdmetro de absorgdo atdmica, com os seguintes aces

sbérios (ver Figuwa):
a) lampada de catodo oco de mercurio;
b) registrador; | ' -
c) cela de absorgao, caminho 6ptico de 10 a 18 cm e janelas

de quartzo;
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d) bomba de ar com vazao de 1 L/min ou vacuo com medidor de va
zao para 1 L/min;
e) frascos para BOD, com tampa;
f) aerador de vidro;
g) tu?o de secagem, 150 x 20 mm, contendo 20 g de Mg(ClO4)2;
h) dispositivo para absorgao de vapores de mercurio, podendo
conter um dos seguintes absorvedores:
- carvao ativado;
- solugao de KMnO4 0,1 N e solugao de HZSO4 10% em partes
iguais;
- iodo 0,25% em solugao de KI 3%;
- conexoes de vidro, em T;
- tubos flexiveis e inertes para conexoes.

2.15 Sistema de detecgéo de mercﬁrio, operando,em253,6 nm, com ca
minho optico de 30 cm,a ser utilizado como altérnativa do espectro

fotometro de absorcao atdmica.

3 EXECUCAO DO ENSAIO

3.1 Principio do método

A amostra € filtrada, o mercurie@é@ldeterminado no material particula
do e no filtrado. A concentragao de mereurio total é dada pela soma
dos dois resultados. A determinagao no filtrado € feita apés separa
gao e concentracao por extpagaolecom difizona. O mercurio é lixiviado
do material particulado com ‘@cidos sulfurico e nitrico e seu conteu

do ¢ determinado nesse lixiviado.

3.2 Reagentes

3.2.1 Recomenda-se ¢ uso,de reagentes especiais, de baixo teor de

mercurio.

3.2.2 Agua destilada’e desionizada: usar no preparo de reagentes,de

padroes e em dilligdoes de @mostras.
3.2.3 Acido nitrico @oneentrado, com baixo teor de mercurio.
3.2.4 Acido sulfarico concentrado, com baixo teor de mercirio.

3.2.5 Solugao de salldissodico do acido etileno diaminotetracético
(EDTA) 0,1 M.
Dissolver 3,723 g em agua destilada e diluir a 100 mL.
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FIGURA - Esquema do equipamento para determinagao de mercurio
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3.2.6 Solugao de cloreto de hidroxilamonio 50%.
Dissolver 50 g de cloreto de hidroxilamdnio com baixo teor de mercu

rio em égua destilada e diluir a 100 mL.

3.2.7 Solugao de cloreto de hidroxilamdnio 12%.

Dissolver 120 g de cloreto de hidroxilamonio com baixo teor de mer
cirio em 1 litro de agua destilada.

Alternativa: Dissolver 120 g de cloreto de sodio e 120 g de sulfato

de hidroxilamonio em 1 litro de égua destilada.

3.2.8 Solugao de ditizona 0,1%.
Dissolver 0,500 g de ditizona em cloroformio p.a. e diluir a 500 mL.

Guardar em refrigerador.

3.2.9 Solugao de ditizona 0,001%.
Diluir 5 mL de solugao 0,1% a 500 mL com eloroformio p.a. Preparar

diariamente.
3.2.10 Solugao de acido nitrico (1+2)gmeom 60,0 g/L de NaCl.

3.2.11 Solugao de hidroxido de sodio 4%.
Dissolver 4 g de hidroxido de sbdio(p.a. em 100 mL de agua destila
da.

3.2.12 Solucao de persulfato de potassio 5%.
Dissolver 5 g de K2S2O8 p.a. em 100 mL ‘de égua destilada. Estabili
dade: 7 dias.

Nota: Esta solugao nao pode ‘Ser aquecida durante seu preparo.

3.2.13 Solugao de permanganatohde potassio 5%.
Dissolver 5 g de KMnO4 compbaixo teor de merciurio em 100 mL de égua
destilada.

3.2.14 Solugao de gloreto estanoso 10%.
Dissolver 100 g de Sn012.2H20 com baixo teor de mercurio em égua
destilada contendo,12,5"mk _de HCl1l concentrado p.a. e diluir a

1 000 mL. Preparar diariamente.

3.2.15 Solugac-estoque de mercurio.

Em um balao volumétrico de 1 000 mL, colocar cerca de 200 mL de agua
destilada, 10 mL de H2804 concentrado e 0,5 g de K20r207.Agitaraté
dissolver. Em um béquer, dissolver 1,080 de 6xido de mercurio (II),
HgO, em 50 mL de solugao de HC1 1 + 1 e transferir para o bafso
que contém dicromato + acido sulfirico. Diluir a marca com agua des

tilada. Validade da solugao: 6 meses.
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Nota: 1,00 mL da solugao equivale a 1,00 mg Hg.

3.2.16 Solugao-padrao de mercurio.

Pipetar, para um balao de 1 000 mL, 10,00 mL de solucao-estoque de
mercurio (ver 3.2.15) e completar o volume com agua destilada.Trans
ferir 10,00 mL desta solugdo intermediaria para um baldo volumétri
co de 1 000 mL e completar o volume com égua destidada. Preparar no
momento do uso.

Nota: 1,00 mL da solugao equivale a 0,10 pg Hg.

3.3 Procedimento

3.3.1 Preservacao das amostras

Adicionar HNO3 concentrado p.a. (ver 3.2.3) ate pH < 2,0. Validade:

2 meses.

3.3.2 Preparacao das amostras

Filtrar em duplicata 500 mL da amostra, ‘eém filtro de membrana com

porosidade de 0,45 um.

3.3.3 Tratamento do material particulado

3.3.3.1 Transferir o filtro contendo odmaterial particulado para

um tubo de ensaio.

3.3.3.2 Adicionar 5 mL de H,SO

250, concentrado p.a. (ver 3.2.4)e espe

rar dissolver o filtro.

3.3.3.3 Adicionar 5 mlbL, de HNO3

gerir em banho-maria a 65°C por duas horas.

cdoncentrado p.a. (ver 3.2.3) e di

3.3.3.4 Transferip _para umhfrasco de aeracao com cerca de 100 mL

de agua destilada.

3.3.3.5 Adicionar 15 mL de KMnO4 5% (ver 3.2.13), agitar os - fras
cos e deixar gm repouso por 15 minutos, adicionar 8 mL de K28208 5%
(ver 3.2.12) e digérir em banho-maria a 65°C por duas horas.

3.3.3.6 Déixar)\resfriar a temperatura ambiente.

3.3.3.7 fAdicionar 10 mL de solugao de cloreto de hidroxilamonio 12%
(ver 3.2.7) para reduzir o excesso de oxidantes. A solugao devera

se descolorir completamente. Agitar e esperar 30 segundos.

3.3.3.8 Adicionar 5 mL de solucao de cloreto estanoso 10% (ver 3.2.14)

e conectarimediatamente o aerador de vidro ao frasco de BOD.

3.3.3.9 Ligar a bomba de circulagao, registrando o sinal de absor

bancia atée que se note a formagao de um patamar.
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3.3.3.10 Desligar a bomba, transferindo o aerador para um frasco
de lavagem vazio. Mudar a valvula seletora para a posigao de limpe

za da linha, ligar a bomba e aguardar a absorbancia ir a zero.

3.3.3.11 Proceder com os demais frascos, um a um, conforme 3.3.3.7

a 3.3.3.10, sempre limpando a linha ao mudar de frasco.

3.3.3.12 Proceder a analise de um branco, da mesmal manéilrapguc pa

ra as amostras, conforme 3.3.3.2 a 3.3.3.10.

3.3.3.13 Subtrair o valor obtido no branco do valor obtido nas amos

tras.

3.3.3.14 Calcular o teor de mercurio em pg,Lutilizando a curva

de calibragao obtida conforme 3.3.5.7.

3.3.4 Tratamento do filtrado

3.3.4.1 Digerir, em duplicata, 500 mL de filtrado com 15 mL de . So
lugao de persulfato de potassio 5% (ver 3.2.12) em banho-maria, a

65°C, por duas horas.

3.3.4.2 Esperar esfriar, acertar o pH ém 1 /com solugao de hidréxl
do de sodio 4% (ver 3.2.11) e transferir para um funil de separagao
de 1 litro.

3.3.4.3 Adicionar 1,0 mL de EDTA 0,1 M (ver 3.2.5) e 2,0 mL de clo
reto de hidroxilamonio 50% (ver 3.2.6).

3.3.4.4 Extrair com 15 mL{de ditizena 0,001 % (ver. 3.2.9). Agitar

por 1 minuto.

3.3.4.5 Separar as fases e transferir a fase organica para um fu

nil de separagao 125 mL.

3.3.4.6 Reextrairodmercdrio da fase organica, com 10 mL de acido
nitrico (1+2) (vexn 3.2.40).

3.3.4.7 Transferir a fase f/aquosa (Ver 3.3.4.6) para um.frasco de

BOD e diluir a dproximadamente 100 mL com agua destilada (ver 3.2.2).

3.3.4.8 Adidionan(5 mL de solugao de cloreto estanoso 10% (ver

3.2.14) e conectar imediatamente o aerador de vidro ao frasco de BOD.
3.3.4.9 Proceder conforme 3.3.3.9 a 3.3.3.14.

3.3.5 Construcao da curva de calibragao _ -

3.3.5.1 Preparar solugdes-padrao de varias concentragdes de mercu
rio, fazendo diluigoes da solugao-padrao (ver 3.2.16) em frasco de

BOD conforme a Tabela.
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3.3.5.2 Adicionar a cada frasco 5 mL de HQSO4 concentrado (ver
3.2.4), 2,5 mL de HNO3 concentrado (ver 3.2.3) e 15.mL de solugao de

permanganato de potassio 5% (ver 3.2.13).
3.3.5.3 Agitar os frascos e deixar em repouso por 15 minutos.

3.3.5.4 Adicionar a cada frasco 8 mL de solugao de persulfato de
potéssio 5% (ver 3.2.12) e digerir em banho-mariales5ee por_ 2 horas,

com agitagao ocasional.

3.3.5.5 Retirar os frascos do banho e deixar esfriaria temperatura

ambiente.

3.3.5.6 Adicionar 10 mL de solugao de cloreto de hidroxilamonio
12% (ver 3.2.7). A solugao devera descolorirsse completamente. Espe

rar 30 segundos. Proceder conforme 3.3.3.8 a 3.3.3.11.

TABELA - Preparo de solugdes-padrao

Massa de Volume dé solugao X3.2.16) a com
mercurio pletar para 100 mL com agua des
(ng) tilada
0 0 (branco)
0,05 0,50
0,10 1,0
0,20 2,0
0,30 ‘ 3,0
0,40 4,0
0,50 5,0

3.3.5.7 Constpuir uma cupva de calibragao '"absorbancia x pg Hg" em
papel milimetradoy/subtnéindo o valor do branco em todas as leitu
ras. Opcionalmente, ‘prdceder a uma regressao linear,  considerando

O0S mesmos pares.

RESULTADOS

4
4.1 A concentragao de mercurio total é dada pela soma das fragoes
particulado e filtrado:
C =c¢cp + cf
onde:
C

cp

concentragéo de mercurio total, em ug/L

concentragao de mercurio particulado, em pg/L
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cf = concentragao de mercUrio no filtrado, em pg/L.

4.2 A concentracgao de mercurio no material particulado (cp) é nume.
ricamente igual a soma das concentragdes obtidas em cada uma das
aliquotas de 500 mL:

cp = pl + p2

onde:
cp = concentragao de mercurio no material part
pl = teor de mercurio no material particulado da
quotade 500 mL
p2 = teor de mercurio no material parti
qQuota de 500 mL
4.3 A concentragao de mercurio no filtrado & nume ente igual a
soma das concentragoes obtidas em cada u i tas de 500 mL:
cf = f1 + f2
onde:
cf = concentragao de mercurio i em pg/L
fl1 = teor de mercUrio na primei ta de 500 mL
f2 = teor de mercurio na seg a de 500 mL





