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DETERMINAGAO DE MERCURIO M TECIDO DE PEIXE POR VOLTAMETRIA DE
REDISSOLUGAO ANODICA APOS DIGESTAO A FRIO
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INTRODUGAO

Devido ao alto” grau de toxicidade do mercurio (1), & necessario o
desenvolvimento de métodos de analise cada vez mais sensiveis e exatos para
controle dos niveis de contaminagéo «este elemento nas cadeias alimentar e ambiental
do homem. Apesar do mercurioc poder ser determinado facilmente e com boa
sensibilidade por métodos espectrométricos de absorgéo atdbmica e fluorescéncia (2),
as técnicas voltamétricas tém apresentado limites de detecido de até 10-12 M (3 com
boa precisao.

A matéria organica é um dos mais sérios interferentes nas técnicas
voltamétricas. Por isso, amostras que as contenham em altas concentragdes,
especialmente amostras biologicas, devem ser tratadas com muito cuidado para
promover a sua total eliminagéo. Parlicularmente na determinagdo de mercurio que é
volatil em temperaturas relativamente baixas, essa eliminagdo tem que ser efetuada
sem aquecimento, impedindo a sua pcrda.

Diversos autores (4 & 7) véin utilizando um procedimento que previne a
volatilizagdo do mercurio. Consiste em um tratamento quimico para a eliminagéo de
matéria organica seguido de uma pré concentragdo do mercurio em ur eletrodo imerso
diretamente na solugéo resultante d.ste traiamento com a posterior redissolugdo do
mercurio em uma solugéo composta do eletrélito puro.

O presente trabalho descreve o procedimento utilizado para a destruigdo da
matéria organica em amostras de tecido de peixe, bem como o procedimento
voltamétrico para andlise do mercurio, baseado em trocas de solugdes nas etapas de
pré concentragéo e redissolucéo.

PARTE EXPERIMENTAL

O método da voltametria d.: redissolugdo anddica por pulso diferencial,
empregado neste trabalho, utiliza conio eletrélito uma mistura de &cidos perclérico 0,1
M e cloridrico 3,0 mM e apresenta ui.i limite de detecgao calculado como trés vezes o
desvio padrao do branco de 5,7 x 10 12M ().

Equipamento e reagentes

Utilizou-se um processador voltamétrico Metrohm VA 646 com estacdo de
trabalho quimico VA 647 composto por um sistema de trés eletrodos: eletrodo rotativo
de disco de ouro, eletrodo de refei :ncia de prata/cloreto de prata em KCl 3 M e
eletrodo auxiliar de platina.

Todos os reagentes utilizadc.. eram de grau P.A. sem nenhuma purificagdo
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bidestilado em vacuo. A agua utilizada no preparo das solugdes e na descontaminagao
de células e eletrodos foi preparada por destilagdo em destilador de quartzo seguida
da purificagdo por sistema Milli-Q (Millipore Inc). As solugbes padrbes de mercurio
foram estabilizadas como descrito por Feldman (8).

' Ativac&o do eletrodo de ouro

O eletrodo de ouro, para eliminagdo de filmes Oxidos, foi polido diariamente
antes do inicio das analises com uma suspenséo de alumina extra fina («-Al203) em
- agua e disco de polimento (lixa de papel). Apés esse polimento foram aplicados
‘alternativamente diversos ciclos de potenciais de 1 e 0 V, em eletrélito puro,
objetivando a ativagao do eletrodo

Tratamento das amostras
' Escolheu-se uma amostra certificada de tecido de peixe para a aplicagao do
método de tratamento de amostra proposto. A amostra (MA-B-3/TM) foi certificada pela
Agéncia Internacional de Energia Atémica e possui 0,51 ug/g de mercurio (9).
Utilizou-se a digestao &cida com os acidos nitrico e perclorico concentrados que
se mostrou eficiente na destruicdo da matéria organica em amostras de leite liofilizado
(10), conforme segue: em cerca de 0,1 g de amostra adicionou-se 0,8 ml de &cido
nitrico concentrado, manteve-se sob agitagéo por ultra som por 15 minutos, adionou-se
1,0 ml de &cido perclérico concentrado, mantendo-se em ultra som por mais 60
minutos. Em seguida, deixou-se a amostra em digestdo por 24 h em recipiente fechado
e em temperatura ambiente. Apds a digestéo, diluiu-se a amostra com cerca de 8 ml de
agua e filtrou-se diretamente em uma célula voltamétrica completando-se o volume
para cerca de 20 ml com agua. Eliminou-se o oxigénio borbulhando-se nitrogénio ultra
puro por 10 minutos nesta solugdo e em outra contendo 20 mi do eletrdlito puro.

Procedimento voltamétrico

A deposigdo sobre o eletrodo rotativo de ouro (pré—concentrat;ao) do mercurio
da amostra foi efetuada diretamente na solugéo que o contém, sem separagao quimica
prévia, aplicando-se um potencial de -350 mV contra Ag/AgC| por 240 s, mantendo-se
uma rotagéo do eletrodo de 2620 rpm.

Desligou-se o sistema, retirou-se o eletrodo da solugdo amostra lavando-o
cuidadosamente com agua. Esse eletrodo foi imerso na célula que contém somente o
eletrélito puro, onde se fez a redissolugdo do merclirio e cuja determinagéo foi efetuada
aplicando as técnicas de pulso diferencial entre 400 e 800 mV contra Ag/AgCl e a de
adigéo de padréo, seguindo-se o procedimento citado acima.

RESULTADOS E CONCLUSAO

O teor de mercurio encontrado de trés determinagbes foi de 0,47 + 0,14 nug/g.
Esse resultado difere em -7 8% do resultado certificado (0,51 ug/g), porém encontra-se
dentro do seu intervalo de confidéncia.

O procedimento para a destruigho de matéria organica ndo provoca
aquecimento significativo da amostra evitando-se com isso, a volatizag&o do mercurio.
A adigdo prévia de acido nitrico diminui © risco de reagéo violenta entre a matéria
organica e o acido perclorico.
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O procedimento de troca dc solugdes para pré concentragdo e redissolugéo
evita a interferéncia da matéria organica e de outros elementos contidos na amostra
que de outra maneira poderiam inte:ferir nas andlises.

O resultado obtido mostra qus os procedimentos utilizados s&o satisfatorios para
amostra de tecido de peixe.
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