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Introducao

O equipamento DMA-80 (Milestone) €& um
analisador direto de mercurio que usa o principio de
decomposicao térmica, amalgamacdo e absorcdo
atdmica e permite a analise de amostras solidas
eliminando a etapa de digestdo. Conforme o
fabricante, a massa maxima de amostra que deve
ser inserida no analisador é de 100 mg. Entretanto,
na validacdo do método, a exatiddo é avaliada pela
andlise de materiais de referencia certificados
(solos, sedimentos, plantas, etc.), para os quais 0s
fabricantes recomendam geralmente a analise de
uma massa minima da ordem de 150-250 mg.

O objetivo do presente trabalho foi avaliar a faixa de
massa de amostra de folhas que pode ser analisada
em cada injecdo no equipamento sem perda de
precisdo nem perda de aleatoriedade no resultado
de concentragdo de Hg para uma mesma amostra.
A curva de calibracdo foi construida a partir de
solucbes padrdo de Hg. O estudo foi desenvolvido
com material certificado de folhas de maca (NIST
1515), folhas de péssego (NIST 1547) para os
quais o fabricante recomenda a analise de uma
massa minima de 150 mg, e com folhas de duas
espécies vegetais (Tetragastris altissima e Trichilia
sp.) coletadas na fazenda da EMBRAPA em Rio
Branco (AC).

Resultados e Discussao

A curva foi construida numa faixa de massa de
mercurio de 0,5 para 8 ng de Hg com um coeficiente
de correlagdo de 0,9997. No método foi
determinado o LOD= 0,007ng de Hg e LOQ= 0,023
ng de Hg. A concentragdo do Hg foi determinada
para massas de amostras variando entre 20 e 100
mg.

Os resultados mostraram que os dados de
concentragdo de Hg nas amostras usando uma
faixa de massas entre 30 e 80 mg apresentam
valores aleatérios em volta da média e precisdo
menores que 1,2%. Para massas de amostra
superiores a 80 mg, em todos 0s casos observa-se
uma correlacao positiva entre concentracao de Hg e
massa analisada (Fig.1).
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Figura 1. Concentracdo de Hg em folhas de
péssego (azul) e folhas de Tetragastris altissima
(vermelho) em determinada com o DMA-80 variando
a massa de amostra analisada.

Para estabelecer a preciséo e exatiddo do método
foi determinada a concentracdo de mercurio das
amostras (certificadas e coletadas) com um limite
de confianca de 95% usando massas entre 30 e 80
mg com numero de repeti¢cdes igual a n (Tabela 1).

Tabela 1. Concentracdes de Hg nas amostras
usando massas de amostra entre 30 e 80 mg.

[Ho] [Hal
Amostra certificado estimado n
Apple leaves 44 + 4 453+0,6 5
Peach leaves 317 33,0+0,1 5
Tetragastris a. 26,71+£0,07 3
Trichilia sp. ---- 80,6 £ 0,6 3

Conclusodes

|
A determinacdo da concentracdo de mercirio em
amostras de folhas usando o DMA-80 fornece
informacdes mais precisas e com maior exatidao
guando analisadas massas de amostras inferiores a
80 mg.

Quanto maior a massa de amostra analisada, mais
gases de combustdo sédo gerados, tornando-se mais
dificil separa-los do mercurio volatilizado.
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