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DETERMINACAO DE MERCURIO TOTAL
EM TECIDO FOLIAR

CETESB _ 15.325 .
Método de ensaio DEZ/88
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1 OBJETIVO

Esta Norma prescreve o método de determinagao de mercurio total em
amostras de tecido foliar.

2 APARELHAGEM

2.1 Vidraria, materiais e equipamentos

2.1.1 Toda a vidraria e matefiais afiins deverao ser lavados com so

lucio de acido nitrico a 10%/ (baixé teor de mercurio),  enxaguados
com égua destilada e desionizada isenta de metais, seca em estufa a

140°C por 12 horas, mantendo-oS segregados para posterior uso.

2.1.2 Pipetas volumetricas de Wwidro borossilicato, diversos volu

2.1.3 Pipetas graduadashde vidro borossilicato, diversos volumes.

5.1.4 Baldes volumétBicos de vidro borossilicato, com tampa de po

lietileno, diversos volumes.

2.1.5 Béquer de vidrolBorossilicato, com capacidade de 300 e 600 mL.

2.1.6 Almofariz eypistilo, de porcelana.
2.1.7 Frasco de€ DBO ¢om tampa, de vidro borossilicato.
2.1.8 Vidro dereldgio de 10 cm de diametro.

2.1.9 /Bandejas de vidro borossilicato.

2.1.10)p Peneira com malha de 20 mesh.

2.1.11 Estufa para operar na faixa de 140°C.
2.1.12 Chapa de aquecimento retangular.
2.1.13 Balanga analitica.

2.1.14 Banho maria com termostato para utilizagao a 65 % s°c.
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2.1.15 EspectrofotSmetro de absorgao atomica, com os seguintes aces
sorios (ver Figura):
a) lampada de catodo oco de mercurio;
b) registrador;
c) cela de absorgao, caminho optico de 10 a 18 cm e jane
las de quartzo;
d) bomba de ar com vazdo de 1 L/min. ou vaeu@ogeom, medidor
de vazao para 1 L/min.;
e) frasco de DBO com tampa;
f) aerador de vidro adaptével ao frasco de,DBOY
g) tubo de secagem, 150 x 20 mm, contendo 20 g de Mg(ClO4)2;
h) dispositivo de absorcao de vapéres de mergurio, contendo
um dos seguintes absorvedores:
- carvao ativado;
- solugao de KMnO, 0,1 N + solugao de H,S0, a 10% em par
tes iguais;
- solugdo de iodo a 0,25%pem soluicao de KI a 3%;
i) conexoes de vidro, em{"T";

j) tubos de tygon para conexoés.

2.1.16 Como alternativa ao item 2.1.15,{pode-se utilizar um siste
ma de deteccio de mercurio opepando em 253,6 nm, com caminho Optico

de 30 cm (monitor UV para determinagéo de mercurio). ‘

2.2 Reagentes

2.2.1 A égua destilada)e desioniZada, deve ser isenta de ions meté

.

licos, com condutividade“Inferior a 0,2 us/cm, sendo utilizada no
preparo de solugoes, nas diluigoes das amostras e nas lavagens  fi
nais de vidraria e materiais.

2.2.2 Acido nitrico (HNO,) conc. p.a. com baixo teor de mercurio
(0,0000005% Hg).

2.2.3 Acido cloridrico/(HC1l) conc. p.a.

2.2.4 Acido cleridrice (HC1) 1 + 1 redestilado.

2.2.5 Aéido sulfarico (H2804) conc. p.a. com baixo teor de mercé
rio (0,0000005% Hg).

2.2.6 Solugao dé) permanganato de potassio (KMnO4) 5%, com baixo
teor de mercurio. ' ' '

Pesar 50 g de permanganato de potassio QKMnO4) p.a. com baixo teor
de mercurio (0,0000005% Hg), dissolver em agua destilada e desioni
zada (item 2.2.1) e diluir a 1 000 mL.
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FIGURA -~ Esquema do equipamento para determinagao de mercurio
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2.2.7 Solugao de cloreto de hidroxilamdneo (HONH4C1) a 12% com bai
xo0 teor de mercurio. Pesar 120 g de cloreto de hidroxilamoneo p.a.
(HONHSCI) com baixo teor de mercurio (0,000001% Hg), dissolver em
agua destilada e desionizada (item 2.2.1) e diluir a 1 000 mL.

2.2.8 Solugao de cloreto estanoso (SnClz.ZHEO) a 10% combaixo teor
de mercurio. Pesar 100 g de cloreto estanoso p.a. (SnClz.2H2O) com
baixo teor de mercurio (0,000001% Hg), dissolver em12,5 ml de HCl conc.
p.a., adicionar aguadestilada e desionizada (item?2.2.1) e diluiray /000 mL.

2.2.9 Solugao de persulfato de potéssk)(Kzszog) p.a. a'5%. Pesar
50 g de persulfato de potassio (K,5,0g) p.ad, dissolver em agua des
tilada e desionizada (item 2.2.1) e diluirfa 1 000 mL.

2.2.10 Solugao estoque de mercurio (1 g/L)

Em bal3o volumétrico de 1 000 mL colocdr Gencapde, 200 mL de agua des
tilada e desionizada (item 2.2.1), 10 mLide acido sulfurico conc.
p.a. (item 2.2.5) e 0,5 g de dicromato de potassio p.a. (K2Cr207) .
Agitar vagarosamente até dissolug@®. Em um bequer, dissolver (1,080 g).
de oOxido de mercurio II (HgO) em/50 mL/de sé6lucao de HCl 1 + 1(item
2.2.4) redestilado, transferir tambem para/ 0 balao de 1 000 mL con
tendo a solugao de dicromato de potassiods acido sulfurico. Diluir
a marca com agua destilada egdesfonizada (item 2.2.1).

1,00 mL = 1,00 mg Hg '
Estabilidade da solugao: 6 meses

2.2.11 Solucao interme@iarialde _mércurio (10 mg/L)

Pipetar 10,0 mL da solugéo estoque de mercurio (item 2.2.10) para
balao volumétrico de 1 000 mb. Diluir a marca com agua destilada e
desionizada.

1,00 mL = 10,00 ug Hg.

Nota: Esta solugéo dévera Ser preparada diariamente.

2.2.12 Solucgao de. trabalho de mercurio (0,1 mg/L)

Pipetar 10,0 mLida solucgao intermediaria de mercurio (item 2.2.11)
para balag volume®fico de 1 000 mL. Diluir a marca com agua destila
da e desionizada.

1,00 mL = 0,107 pg, Hg

Nota: Esta solugéo devera ser preparada diariamente.
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3 EXECUGAO DO ENSAIO

3.1 Principio do método

0 método consiste na oxidagdo da matéria organica através de diges
tao acida, com posterior solubilizagao da amostra para liberagao do
mercurio contido nos compostos organometélicos, sendo quantificado
a seguir através da técnica de espectrofotomegriapde absorcao atomi

ca ou por monitor UV para determinacao de mercabio.

3.2 Coleta dé amostras

As amostras deverao ser coletadas em sacé pléstico (polietileno ou
polipropileno) e mantidas em freezer.

3.3 Procedimento

3.3.1 Tratamento da amostra

3.3.1.1 Determinagao da umidade a 60°C.fTransferir toda a amostra
disponivel para um béquer previamente tarado e manter em estufa a
. 60°C por 48 horas. Pesar ate pé€so constante.

3.3.1.2 Triturar a amostra Seca af60°C (item 3.3.1.1) em almofariz

de porcelana ate sua total homogeneizagéo.

3.3.1.3 Peneirar a amostra,triturada (item 3.3.1.2) em peneira de

malha 20 mesh, desprezando o material retido. \

3.3.1.4 Pesar 2,0 g do material] peneirado (item 3.3.1.3) em dupli
cata, para bequer de 300hmL.

3.3.1.5 Adicionar 20 mihde agua destilada e desionizada (item2.2.1),10mL de
acido nitrico conc. p.adcom baixo teor de mercurio (item 2.2.2) e

5 mL de acido sUlffirico _conc. p.a. com baixo teor de mercurio (item
2.2.5).

3.3.1.6 Tampar o béquer com vidro de relégio e manter em chapa de

aquecimento ate aparecimento de fumos brancos.

3.3.1.7 afdicionaPpd mL de acido nitrico conc. p.a. com baixo teor
de merdlrio|(item 2.2.2), voltar a chapa de aquecimento ate apareci
mentof de fumos brancos.

Nota: Caso,a solugao continuar escura, repetir o item 3.3.1.7.

3.3.1.8 Transferir a solugao digerida para frasco de DBO (item2.1.7)
e elevar o volume a 100 mL aproximadamente com agua destilada e de
sionizada.
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3.3.1.9 Adicionar 2,5 mL de acido nitrico conc. p.a. combaixo teor
de mercurio (item 2.2.2), 15 mL de solugao de permanganato de potas
sio a 5% (item 2.2.6). Aguardar 15 minutos e adicionar 8 mL de solu
¢ao de persulfato de potassio a 5% (item 2.2.9).

3.3.1.10 Colocar em banho maria a 65 t 5% por 2 horas. Retirar e

deixar esfriar a temperatura ambiente.

3.3.1.11 Adicionar 10 mL da solugao de cloreto de hidroxilamoneo a
12% (item 2.2.7). Aguardar 30 segundos, adicionar 5 ml de solugao de
cloreto estanoso a 10% (item 2.2.8) e conectarfimediatamente o fras

co de DBO ao aparelho. Anotar a leitura obtida.

3.3.1.12 Efetuar uma prova em branco, tratando 20 mL de égua des
tilada e desionizada (item 2.2.1) conforme os itens"8:8.1.5 a 3.3.1.11.

3.3.2 Construgao da curva de calibrac@o

3.3.2.1 Preparar solugdes padrao de varias/concentragoes de mercu
rio, fazendo diluigdes da solugao de.trabalho de mercurio (item
2.2.12) com pipeta volumétrica emfbequesde 300 mL, conforme Tabela.

TABELA
Solugao de trabalho dé - i
nercirio adicionadd Concentragao de mercurio
(mL) (ng)
o -
0,5 0,05
1,0 0,1
2,0 | 0,2
3,0 0,3
540 0,5

3.3.2.2 Tratar cadajuma destas solugoes conforme os itens 3.3.1.5
a 3.3.1.11,

3.3.2.3 fConstpuir uma curva de calibragao absorbancia x pg Hg uti
lizando papel milimetrado, subtraindo o valor obtido no branco de
todas as leiturass '

Nota 1: Opcionalmente pode-se fazer a regresséo linear dos. pares
absorb%ncia/concentragéo.
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Nota 2: A curva de calibragao vale para um determinado aparelho, e
deve ser feita nova curva todas as vezes que se correr um
novo lote de amostras.

4 RESULTADOS

4.1 Expressao do resultado

4.1.1 A concentragao de mercurio € dada por:

L
C pg/g ==
onde:
L = concentracao de mercurio obtida de calibragao, em
1923

3
il

massa da amostra, em g.






