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RESUMO: ¢ métedo semiguantitativo para andlise de mercério inorginico em
alimentos baseia-se na reacfo de iodeto cuprosc, por reacdo de spoi fest sobre papel
de filtre; o métode compreende degradagio parcial da matéria orgénica com &eido
nitrice, seb aquecimentc com limpada infravermelho; redugBo do meresirio a estado
elementar com cloreto estanose e destilacdo por arrasie com mnitrogério. O mereiirio
destilade é absorvido por uma solugio de permanganato de poldssic em melo gdcido
gue, apds redugdo com cloridrate de hidroxilamina, é identificado pela reagfio descrita.
A resgic 4 especifica ns regifio de décimos de ppm.

DESCRITORES:

meretrio em alimentos, andlise por spot test.

INTRODUCGAOC

Devido & contaminacio ambiental por com-
postos mercuriais, tais comeo pesticidas e re-
siduos industriais, ¢ em virtude da alta toxi-
dez dos ions de mercirio, € necessaric, para
o controle de residuos de mercdrio em ali-
mentos, um método seletivo e sensivel.

Atunalmente, entre os métodos analiticos
satisfatérios sob o ponto de vista de sensibi-
lidade e seletividade, dispomos de métedo de
absoreéio atdémica ®, por absorg¢do em célula de
quartzo do vapor do mercGrio, e do método de
cromatografia de gés, pela transformagio do
meredrio inorgénico em metil mercario, usan-
do o trimetilsilil eomo doador de grupos me-
tilicos e trages de Oxido de nitrogénic como
catalizador®. Todavia, devido & necessidade
de um método ndo instrumental, para ser
utilizado por laboratérios nfo eguipados, na
verificagfio répida da presenga ou nio de
mercdrio em nivel de décimos de ppm, foi
desenvolvido um método simples e répido de
alta sensibilidade ¢ seletividade que nfo re-
quer instrumental analitico sofisticado.

O método descrito € baseado na reaclo
spot test apresentada por FEIGL Y, modificada,
para aumentar sua sensibilidade, e uma des-
tilacdo cold vapour foi intredazida para eli-
minar os interferentes, tais como sais de
prata, ouro, plating e compostos remanescen-
tes do processo de mineralizagio da amostra.

MATERIAL E METODO

Materiol

O material de exame para teste do método
foi constituido por 20 amostras de camarfo
provenientes do sul do pals, as quais foram
analisadas diretamente, apés serem contami-
nadas em laboratbrio pels adigio de 0,5 ppm
de mercirio, na forma de nitrato de mereiirio.
Néo foi investizada a perda de mercdrio na
forma de metil meredrio, durante ¢ processo
de mineralizagio, devide a ter sido o método
elaborado para pesquisa de merctrio inorgi-
nico em produfos em geral.

* Realizado no Laboratdrio da Companhia Industrial e Comercial Brasileira de Produtos Alimen-

tares, Sdo Paule, BP.

** Da Companhia Industrial e Comercial Brasilelrs de Produtos Alimentares.
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Equipamento

Sistema para controle de fluxo de gés, com
vilvula manométrica e rotémetro

Frasco de destilagio com saida lateral, con-
forme parte ¢ da figura abaixo

N2
Q0 a !l 00 m!/min
m/

Fraseo de absorgfio, conforme parte b da
figura abaixo
Lémpada infravermelhoe 250 W

Seringas para cromatografia de gas de
30 ul com divisdo de 1/10ul, ou tubo
eapilar aferido com volume conhecido,
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Aparetho para destilagfio do meredrio.

12



MARMO, O.L. & BOLBARELLI, 8.R. — Método semiquantitativo parz analise de sierefirio em ali-

mentos, Rev. Inst, Adelfe Lutz, 37:71-74, 1977,

Reagentes

Agua bidestilada

Nitrogénio ou ar comprimido com gis de
arraste

Acide nitrico p.a.
Solugio de hidroxilamina a 20%

Permanganato de potéssio (solugdo 0,6%
er dcido sulfdrico N)

Clorete estanocso (soluglio & 80% em #cido
sulfdrico 4 M)

Papel para spof fest — Prepare os papéis
de iodeto cuproso, embebendo papéis de
filtro anslitico em solugio de sulfato de
cobre a 5%, em acido sulfdrico N, Mer-
gulhe o papel de filtro embebido em uma
solugio de Bg de iodeto de potdssio e
20 g de sulfito de sédie heptahidratade,
por 100 ml de solugiio. Apds o papel ficar
totalmente de cor creme, retire ¢ seque
ap ar atmosféries, em lugar limpo, entre
dois papéis de filtro. Esses papéis podem
ser conservados por um periodo de sels
meses em frasco fechado e ao abrigo da
luz,

Método
a8} Degradacic da matéria orgdinica

Pese 20 g da amostra em copo de Becker
de 150 mi, forms alta. Adicicne 20mi de
dgua bidestilada e 20 ml de 4cide nitrice p.a.
Cubra com vidro de relégio e cologque na ca-
pela. Aguega com ldmpada infravermelhe por
4 horas; a lampada deve ficar a cerca de 3 cm
de digténcia do copo de Becker. Apds a di-
gestdo parcial da matéria orglnica, adicione
40 ml de Agua bidestilada e filtre em papel
de filtro plissadoe, diretamente para o baldo
de destilacio,

k) Daestilagio

Monte o equipamento de destilagio conforme
a figura, adicione 4 m! da solugfo de perman-
ganato de potdssio no frasce de absorgio.
Conecte o tubo de ligagdo entre o frasco de
destila¢do e de absor¢ic. Adicione, ao frasco
de destilagde, 10mi de solucieo de cloreto
estanose, imediatamente ligue a fonte de ni-
trogénio, ou ar comprimide come gis de
arraste, repulando o fluxe entre 90 e 100
mi/min. Destile por guatre horas.

Eeacdo de Iput test — Decorrido o tempo
de destilagéo, retire o tubo de absoreiio, reduza
o permanganato de potdssio pela adigho de
Iml de solugio hidroxilamina. Tome 20 ul
com auxilio de pipeta capilar, ou seringa para
cromatografia de gés e aplique sobre o papel
reativo, mantendo-a encostada até que todo
Iiquido migre para o papel. O aparecimento

instanifnec de uma colorac¢fo résea o1 ver-
melha, conforme ¢ teor de mercdrio, é indica~
tivo do mesmo, segundo a reaclo:

20u.1, - Hg** — Cu(Hgl)) 4 Cu2t*

RESULTADOS E DISCUSSAQ

B necessdric sfetuar prova em branco de
todes os reagentes. A dosagem semiquanii-
tativa é obtids pels aplicagio e comparacgio,
sobre o mesmo papel reativo, de teores conhe-
cidos de nitrate de merciric, até se obter uma
mancha com a mesma intensidade da mancha
obtida na andlise em questSo.

Sensibilidade - ¥ possivel detectar 0,01 ng
de meredrio, pela aplicacio de 20zl de uma
solugdo de 0,5 ppm.

Dados obtidoz — Estes dados encontram-se
expressos na tabela abaixo:

TABRLA
Resultado na andliss direla ¢ apés adigie de
05 ppm Hy
Anilige Andlise apés
Amostra n° direta ppm adigdo de mercirio

encontradas ppm eéncontraday
01 neg ou < 0,805 0,3
02 o 8,56
83 ” 0,3
04 » 0.8
{b ” 0,3
08 " 0,6
07 " 0,5
08. ” 05
09 o 0,5
1@ » 0,3
11 » 05
12 # 05
13 ” 8,3
14 " : 04
15 ” 0,1
i6 ” o4
17 i 0.3
18 ” 0,4
19 » 0,3
20 » 0,3
CONCLUSAQ

O método permite recuperar 0,41 = 0,02 ppm
{valor mais provével), ou seia 82% do mer-
edrio inorgénico adicionado.
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SUMMARY: A semiguantitative method for inorganic mercury analysis in
foo" vz devised. This reaction is based on the reaction of filter paper of cupreus
iodia. ¥y spot test. The method is comprised of partial degradatien of organic
matter by nitrie acid under heating by infra-red light. The mercury is reduced to
its elementary state by stannous chlovide and destilled by nitrogen drag. The
distilled mercury is abserbed inte a potassium permanganate sclution in an acid
medium. The permanganate solution is reduced by hidroxilamine hydrochloride and
the mercury is identified by the described resction. This reaction iz accurate and
sensitive within a tenth of a ppm.

DESCRIPTORS: mercury in food, analysis by spot test.

REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS

1. FEIGL, F. — Spot fest. 4. ed. rev. Amﬁte?:- 3. STIIVE, T. & ROSCHNIK, R. — Merecury
dam, Elsevier, 1958. v. 1I; Inorganic and methyl mercury content ef diffe-
snalysis, p. 856-6. rent gpecies of fungl, Trav. chim. ali-

2. JONES, P. & NICKLESS, G. — Gas chro- ment. hyg., 65: 209-20, 1074

mategraphic determination of mereury
after conversion te its methyl deriva-
tive. J. Chromatogr., 89%: 201-8, 1974,

Recebido para publicacie em 28 de junho de 1377,



