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* PROCESSO PARA DETERMINACAO DE MERCURIO EM
SOLOS E SEDIMENTOS E RESPECTIVO DISPOSITIVO “.

A presente invenc¢&o refere-se a um processo para determinagéo
de mercurio em solos e em sedimentos através do respectivo dispositivo
para uso no campo e em laboratérios analiticos.

O processo e respectivo dispositivo, serdo utilizados para
determinagdo de mercurio em solos e sedimentos com teores entre 0,1
ppm e 100 ppm; pois acima destes valores, 0 ambiente ja & considerado
intensamente contaminado e o mercurio passa a ser visivel a olho nu.
Nos solos e sedimentos, os teores de mercurio nunca sdo inferiores a
0.1 ppm e séo considerados contaminados quando forem superiores a 1
ppm. No meio natural, o mercurio pode ocorrer na forma metalica ou na
forma catidnica mais estavel ( Hg** ) em solugdo ou associado a anions
complexos elou radicais. Estimam-se que em garimpos brasileiros,
anualmente, s&o langcados no meio ambiente cerca de 100 toneladas de
mercurio. Destes 55% sao dissipados na atmosfera por processos
naturais ou pela queima de amalgama de ouro; sendo os que os 45 %
restantes v&o para os sedimentos no fundo dos cursos d'agua. Nos
sistemas aquaticos quase a totalidade do mercdrio, aproximadamente
97%, encontra-se no sedimento de corrente, sendo que peixes,
invertebrados e plantas apresentam apenas 0,2 % do mercurio total.
Desta forma , fica claro que os sedimentos representam um quadro

bastantes real da contaminagao por mercurio.



th

10

I3

2/6

A avaliagdo de um acidente ambiental por substancias nocivas,
se inicia pela localizagéo do foco poluente seguida da delimitagdo da
area atingida. Ambas dependem de métodos quimicos e /ou fisico-
quimicos de detec¢ao e quantificagdo dessas substancias.

A andlise do mercurio em sedimentos e solos, pela metodologia
usual { espsctrofotometria de absor¢ao atomica com geragao de vapor a
frio ), apresenta na maioria das vezes, dificuldades operacionais, como
por exemplo a distancia entre o objeto da amostragem os laboratérios
analiticos, transporte, embalagens, conservagido, custos analiticos,
equipamentos instrumentais, reagentes, pessoal técnico e rapidez,
especialmente quando o numero de amastras é elevado.

O objetivo da presente invengdo € um processo de determinacéo
de mercurio, através de uma alternativa analitica adequada, eliminando
os inconvenientes descritos pelo estado da técnica; permitindo a
realizagdo de analises em campo e até nos laboratérios analiticos.

O dispositivo da presente invengdo € melhor representada
através da figura:

Figura 1 - Vista lateral do dispositivo .

O processo para determinagdo de mercurio em solos e
sedimentos e respectivo dispositivo consiste das seguintes etapas:

a- Coletar a amostra a ser analicada.

b- Proceder através do respectivo dispositivo a volatilizagéo do

mercurio.
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c- A volatilizagéo se dara pelo aquecimento da amostra e sua
extragcdo com solventes organicos.

d- O teor de mercirio csera entdo determinado através da
comparagédo com padrées.

De acordo com a figura 1, o dispositivo, ora proposto, é
constituido por camara de reagio (1), juntas esmerithadas (2) colovelo
(3) tubo (4) frasco coletor (5) € entrada (opcional) para gas de arraste
(6).

A camara (1), necessariamente, deve ser constituida de um
material que n&o reaja com 0 mercurio; como vidro ou ferro e com
resisténcia térmica de até 800 =C e sera dimensionada de acordo com 2
quantidade de amostra utilizada.

A camara (1), sera conectada ao cotovelo (3),que por sua vez
sera conectada ao tubo (4), através das juntas esmerilhadas (2) a haste
dobrada (3) tera uma curvatura com um anguio de 60° em relagdo ao
tubo (4).

O tubo (4) sera introduzido no frasco coletor (5) perpendicular
superficie de apoio.

O processo de determinagdo de mercurio ora proposto e
respectivo dispositivo € composto das seguintes etapas.

a- Coletar 10 g de amostra # 200 ( quantidade ideal para se

detectar 0,1 4 100 ppm de mercurio)
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b- Adicionar & amostra 5g de uma matriz inerte, (pérolas de
vidro, areia , ou outro material inerts )

c- A areia deve ter retengcio em # 20 e previamente aquecida a
800 £C por 6 horas - propor¢do 2:1 amostra: matriz inerte e agua,
correspondente a 20 % em peso da amostra inicial, no caso 2g.

d - Introduz-se a mistura amostra + material inerte na camara (1).

e- Introduz-se no frasco coletor (5) 100 ml se solugéo digestora (
5% de permanganato de potassio em meio sulfurico 1:4 ).

f- Conectam-se as partes do dispositivo.

g- Aquecer a camara (1), por aproximadamente 10 minutos.

i- Os vapores contendo mistura de arraste e de mercurio, séo
condensados no cotovelo (3) e o mercurio sera oxidado na solugédo
digestora contida no frasco coletor (5)

j- Deixar esfriar, apds desconectar o dispositivo, adicionar ao
frasco coletor (5) ja com o mercurio digerido, solugdo de cloreto de
hidroxilaménio ( 30 % ) gota a gota, sob agitagdo constante até redugéao
total do permanganato ( violeta para incolor ).

k- Uma aliquota ( cujo volume é fungdo do teor de mercdurio
esperado ) devera ser transferida para um funil de decantagéo ( funil de
bromo).

I- Adicionar acido sulfdrico 1:4 até completar o volume de 50 ml e

mais 5 ml de solugéo 0,01% de ditizona em cloroférmio .
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m- Agitar vigorosamente por 1 minuto, manter em repouso até
completa sgparagdo das fases,

o- Transferir a fase organica para outro funil de decanta¢édo, no
qual devera conter 50 ml de solugéo 1M de hidroxido de sddio e agitar
vigorosamente por 1 minuto, manter em repouso até completa separagéo
das fases.

p- Transferir a fase organica para outro funil de decantagao
contendo 50 ml de solugdo de cloreto de calcio em acido acético 5%

g- Coleta-se uma amostra, cuja coloracdo obtida € comparadza
com solugdes padrdes; determinando-se assim o teor de mercurio.

Devido a formacao de compostos estaveis e volateis, obtem-se
maior eficiéncia utilizando solugdo 10% de haletos ( cloreto de sédio ),
ao invés de agua pura. O mercurio e respectivos cloretos sdo liberados
em quantidades detectaveis a temperaturas maiores que 270°C e a
extragao total é verificada a temperaturas superiores a 535°C.

Em laboratério, para facilitar o arraste da mistura na fase
gasosa, pode-se introduzir, através do bico (6) localizado na porgéo
inicial ascendente do cotovelo (3), gas inerte como nitrogénio.

O cloreto de calcio é utilizado para eliminagdo de fragdes
residuais de dgua e o acido acsético para estabilizagdo do complexo
formado.

O aquecimento necessério pode ser efetuado através de bico de

bunsem ou outro sistema disponivel (fornos, fogareiros termoblocos).
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Quando do uso de fornos, fogareiros e termoblocos, € necessario a
imersdo completa da camara (1) nas fontes de aquecimento, para que a
camara (1) tenha aquecimento uniforme.

Os padrdes sdo preparados pelo mesmo processo, ou podem ser
coloridos artificialmente ( solugdes de sais de cobalto e de dicromato ou
resinas tingidas com pigmentos).

Em meio acido o mercurio reage com a ditizona formando
ditizonato, com coloragédo vermelho-alaranjada, soluvel em solvente
organicos como o cloroférmio. O ditizonato de mercurio possui grande
estabilidade e apresenta absorcdo maxima de 485 mp previamente
aferidos em espectrofotdometro.

O processo e o respectivo dispositivo proposto através da
presente invengdo tém sua utilizacdo em laboratérios e em analise em

campo, especialmente nos garimpos onde se utiliza o mercurio.
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REIVINDICAGOES

1.* PROCESSO PARA DETERMINACAO DE MERCURIO EM
SOLOS E SEDIMENTOS E RESPECTIVO DISPOSITIVO * caracterizado
pelas etapas de volatilizagdo do mercurio, através do aquscimento da
amostra condensando o mercurio, na solugdo digestora, sua extragdo
com solventes organicos e determinag&o do teor do mercurio através da
comparacdo com padrées e respectivo dispositivo constituido por
camara de reagdo (1), juntas esmerilhadas (2), cotovelo (3) tubo (4),
frasco coletor (5) e entrada (opcional) para gas de arraste (6).

2. * PROCESSO PARA DETERMINACAO DE MERCURIO EM
SOLOS E SEDIMENTOS E RESPECTIVO DISPOSITIVO " de acordo com
a reivindicagdo 1, caracterizado por ser a solugdo digestora,
permanganato de potassio 5%

3.* PROCESSO PARA DETERMINACAO DE MERCURIO EM
SOLOS E SEDIMENTOS E RESPECTIVO DISPOSITIVO * de acordo com
a reivindicacé@o 1, caracterizado por ser efetuado através do respectivo

dispositivo.
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FIGURA 1
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RESUMO
“ PROCESSO PARA DETERMINACAO DE MERCURIO EM
SOLOS E SEDIMENTOS E RESPECTIVO DISPOSITIVO
Trata-se de processo e respectivo dispositivo para determinagéo de
mercurio através da condensagdo do mercurio em solugdo digestora e
posterior extragdo com solventes organicos para uso em laboratorios e

analise em campo, especialmente nos garimpos onde se utiliza o mercurio.
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