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Introducao

A técnica usualmente empregada na
determinagdo de Hg é absorcdo atdomica com
geracgao de vapor frio (CV AAS). Absorgao atémica
com forno de grafite (GF AAS) tem sido pouco
utilizada devido a volatiidade do Hg e de seus
compostos, dificultando a estabilizagdo térmica do
analito durante a secagem e pirdlise, prejudicando
sensibilidade, precisdo e exatidao'?. As estratégias
que tornaram viavel o emprego da GF AAS na
determinagdo de Hg sé&o: (i) a utilizacdo de agentes
oxidantes para prevenir a reducdo do Hg pelo
grafite antes da atomizagéo3; e (i) o uso de
modificadores permanentes (Au, Ir, Pd, etc),
depositados na superficie da plataforma ou do tubo
de@zafite, formando amalgamas estaveis com o

Hg Nesse contexto, o objetivo do presente
trabalho consistiu em investigar diferentes
modificadores quimicos para otimizacdo do

programa de aquecimento visando a determinagéo
direta de Hg em papel por espectrometria de
absor¢cdo atdbmica com forno de grafite e
amostragem direta de sodlidos (SS-GF AAS).

Resultados e Discussao

O comportamento térmico do Hg (A = 253,7 nm)
foi avaliado em solugéo aquosa (250 ug L' em 2% v
v HNO;) e em papel de filtro impregnado com esse
elemento (concentracdo estimada 1,64 pg g') na
auséncia e presenga dos seguintes modificadores:
(1) 3% m v KMnOy; (Il) mistura 1 mol L' HNO; + 1
mol L H,SO4; (Ill) solugédo contendo 5 ug Pd + 3 pg
Mg; (IV) 250 pg Pd depositado termicamente na
plataforma de grafite; e (V) 250 pg de Pd depositado
termicamente na plataforma e 1000 pg de Pd
eletrodepositado na parede interna do tubo de
grafite. Esses modificadores foram avaliados
individualmente e combinados. No caso dos
modificadores em solugéo foram adicionados 10 uL
sobre a solugéo analitica de referéncia ou sobre o
papel de filtro moido (massas pesadas de ~130 ng),
previamente pesado sobre a plataforma do tipo
“boat” dedicada ao GF AAS para analise direta de
sélidos. O papel de filtro foi utilizado como matriz de
referéncia para determinagdo de Hg em materiais
com matrizes a base de celulose.

Os resultados obtidos para as temepraturas de
pirdlise e atomizagdo nas diferentes condigbes
estudadas estdo apresentados nas Tabelas 1 e 2.
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Tabela 1. Temperaturas de pirdlise (T,), atomizacéo
(Ta), tempo de pirdlise (t,) e de atomizacéo (t,) de
Hg em solugdo aquosa na auséncia e presenca dos
modificadores

Modificador T, T to ta
(CC) | CC) | (s) | (s)

Auséncia 250 | 900 20 5
I 250 | 1100 | 20 5
[+1V 300 | 1100 | 20 5
I+V 400 | 1200 | 20 7

Tabela 2. Temperaturas de pirdlise (T,), atomizagéo
(Ta), tempo de pirdlise (t;,) e de atomizacéo (t,) de
Hg em papel de filtro impregnado com HgII na
auséncia e presencga dos modificadores

Modificador T, T to ta
(C) | CC) | (s) | (s)

Auséncia 250 | 1300 | 20 5
I 300 | 1300 | 20 5

I 300 | 1300 | 20 10

Il 350 | 1800 | 20 5

| +1V 300 | 1200 | 20 5
l+V 300 | 1300 | 20 5
n+v 400 | 1300 | 20 10

Conclusoes

Em geral todos os modificadores quimicos
utilizados aumentaram a estabilidade térmica do Hg.
Porém, a mistura oxidante (HNO; + H,SO,4) com a
plataforma e parede interna do tubo modificadas
com Pd (modificador combinado Il + V) mostraram
os melhores resultados na presenca do papel de
filtro impregnado com Hg. Além disso, nessa
condicdo a mistura oxidante promoveu a
decomposicdo do papel (temperatura de
secagem/oxidagdo = 200 °C), minimizando o sinal
de fundo durante a atomizacao.
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