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Introducao

O mercurio é considerado um elemento de elevada
toxicidade para os organismos vivos, principalmente
nas formas inorganica (Hg®") e organica (CHsHg"),
sendo a (Ultima, a espécie que confere maior
toxicidade aos seres humanos. A principal via de
contaminagao de Hg é através da dieta, em especial
peixes. Neste contexto, a pouca disponibilidade de
informagbes a partir da concentragdo total de um
elemento, tem despertado o interesse pela andlise
de especiagdo. A técnica de cromatografia a gas
acoplada a espectrometria de massa (GC-MS) tem
sido utilizada para a determinagdo de espécies de
Hg, principalmente Hg®* e CHzHg". Entretanto, para
a separagao por GC-MS, estas espécies demandam
uma etapa de derivatizagéo, onde o tetrafenilborato
de so6dio Na[B(CsHg)4], tem sido reportado como
agente derivatizante. Portanto, neste trabalho foi
feita a avaliagdo de algumas condigoes
cromatograficas, para a aplicagéao da técnica de GC-
MS na separagéo e quantificagdo das espécies Hg®*
e CH:gHg+

Resultados e Discussao

O GC-MS foi inicialmente operado no modo splitless
com vazéo de He (gas carreador) de 3 mL min” com
uma coluna 5% difenil e 95% dimetil polisiloxano (30
m x 0,25 mm x 0,25 pm). Foi utilizado um programa
de temperatura inicial de 70 °C (durante 5 min) com
uma taxa de 20 °C min™" até 270 °C. Para a etapa de
derivatizagdo, foram adicionados 5 mL de amostra
ou solugao de referéncia, 3 mL de solugdo tampao
acetato (pH 5,0), 1 mL de hexano e 1 mL de
Na[B(CsHg)s] 1 % (m/v) em frascos de 15 mL. A
mistura foi agitada em vértex por 15 min e
centrifugada a 3000 rpm por 10 min. Foram
avaliadas concentragdes entre 1 e 400 pg L' de
Hg®* e CHsHg". Através do modo de monitoramento
de ion selecionado (SIM), os cromatogramas foram
obtidos pelo monitoramento dos fragmentos de m/z
(51, 77, 91, 217, 279 e 294) para o CH3HgCsHg
(composto gerado pela derivatizagdo do CH3;Hg")
até 11 min de eluicdo e m/z (51, 77, 154, 277 e 356)
apés 11 min para o Hg(CsHg). (composto gerado
pela derivatizagdo do Hg**), conforme mostrado na
Figura 1. Apés, foi avaliada a temperatura inicial
entre 30 e 120 °C, conforme mostrado na Figura 2.
Também foram avaliados na etapa de derivatizagéo,
o pH entre 3,0 e 8,0; o volume de Na[B(CsHg)4] 1%
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entre 0,5 e 2 mL e o volume de Hexano entre 0,5 e 3
mL.
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Figura 1. Cromatograma de fons totais (TIC) para a
separacgéo de CHs;Hg" e Hg™".
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Figura 2. Otimizagdo da temperatura inicial para
separacgdo de CH3Hg" ,L;nodo SIM. (A: m/z51, 77, 91,
217, 279 e 294) e Hg™" (B: m/z 51, 77, 154, 277 e
356) por GC-MS.

Conclusoes

Através dos resultados obtidos, foi possivel separar
e quantificar CHzHg" e Hg®* em até 12 min e com
boa resolugdo. Cabe destacar que, em trabalhos
futuros, este método sera aplicado para especiagao
de Hg em &gua e amostras bioldgicas.
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