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Introducao

Compostos reduzidos de enxofre (CRE) sao
encontrados naturalmente no ambiente e podem ser
produzidos sob condi¢ces anaerébias em processos
industriais.

O sulfeto de hidrogénio (H,S) é o CRE mais comum
e pode ser emitido para a atmosfera por esgotos
ndo tratados e durante a extrac&o de petrdleo e gas
natural. Devido a sua alta toxicidade e efeitos no
ambiente, ele deve ser constantemente monitorado.
Os principais métodos para determinacdo desse
composto em matrizes gasosas envolve uma etapa
de preconcentragao feito em solucdes
absorvedoras, como o Cd(OH),, e posterior
determinacdo do sulfeto pelo método do azul de
metileno ou utilizando Acetato de Fluoresceina-
Mercurio (AFM).

Esse trabalho propde wuma alternativa na
determinacdo de H,S, utilizando uma solugéo
coletora de bis (2-aminobenzéico) paladio (I1) (PdA,)
e utilizar o produto da reacéo da solucéo de coleta
como sinal analitico (fluorescéncia) para determinar
o sulfeto

Resultados e Discussao

O sistema desenvolvido para a geracdo do padrado
gasoso de H,S esta apresentado na figura 1. O ar
comprimido foi purificado através de colunas de 30
mm X 40 cm, contendo carvdo ativado e iodeto de
potassio (2 e 3). Apds essa etapa de purificacdo, o
ar foi levado a cémara contendo o tubo de
permeacdo (TP) de H,S, com taxa de permeacéao
certificada de 102 ng/min (VICI Metronics, Santa
Clara, CA) (5) dentro de um banho termostatizado
com temperatura controlada de 30,0 * 0,1°C (8). O
amostrador foi montado no fim da linha de geragéo
do padréo gasoso.

Para construgcdo do amostrador foram utilizadas
partes de amostrador comercial para particulas
(Millipore®), cilindrico, com 33 mm de altura e 19
mm de raio interno. Para a superficie reacional
foram utilizados papéis de filtro de celulose
circulares (Whatman® N° 41), com raio igual ao raio
interno do amostrador. A superficie reacional foi
impregnada com 100 uL de uma solugdo metandlica
de PdA, de
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Figura 1: Sistema de geracdo de atmosfera padrdo com diferentes
concentragdes de H,S. 1 — Entrada de ar comprimido, 2 e 3 — Colunas de
purificagcdo de ar, 4 — Fluxo de diluicdo, 5 — Fluxo de permeacdo, S —
Serpentina, TP — Tubo de permeagdo, 6 — Banho termostatizado, 7 —
Fluxo de descarte, 8 — Fluxo de amostragem, CF — Controladores de fluxo.

concentracdo 520 mg/L e 100 uL de etilenoglicol.
Apés o periodo de amostragem, aliquotas de agua
foram adicionadas a superficie reacional, coletadas
em baldo volumétrico de 10,0 mL e mediram-se as
intensidades de fluorescéncia (Aex = 245 e Agy =
410 nm) e comparou-se com o valor do branco. No
procedimento de otimizacdo do método, para
vazbes de amostragem entre 0,1 a 1,0 L/min
determinou-se que a vazao étima como 0,8 L/min. A
curva de calibracdo do método foi obtida para
concentracdes entre 10-100 ppbv. A relacdo entre
intensidade de fluorescéncia e concentrac&o
mostrou-se linear expressa por IF = 2,99 + 0,53
[H,S]. O limite de deteccéo foi de 5 ppbv para vaz do
de amostragem de 0,8 L/min e tempo de
amostragem de 120 minutos.

Conclusoes

Foi desenvolvido um novo método analitico para
determinacdo de H,S em matrizes gasosas
utilizando papel de filtro impregnado com reagente
PdA,. A reacdo produz um composto fluorescente
na razao estequiométrica de 1 H,S para 2 A
(espécie fluorescente). O método possui a
vantagem de nao utilizar metais como cadmio e
mercUrio utiizado na determinacdo usual de
compostos reduzidos de enxofre
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