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Sumario: Quantum dots (QD) de CdSe funcionalizados com acido tioglialid@GA)
foram empregados para determinacdo de mercurio raosteas de agua mineral, de
torneira e de poc¢o. Os espectros de fluorescéomaanf obtidos no comprimento de onda
de excitacdo e de emissao de 365 nm e 550 nmctespeente. As condi¢gBes de andlise
foram estabelecidas com solucdo tampéao pH 6,0n{6]1* de &cido citrico e 0,2 molL

de fosfato dibasico de sédio), 1,34 x°1fol de particulas Ldo QD de CdSe-TGA de
diametro 2,06 nm, com leituras de fluorescéncidizadas entre 2 e 4 min. O método
apresentou linearidade na faixa de 0,5 a 4,0 pmad Hd" (R*= 0,9951) e equacdo FO/F
= 0,538C + 0,831; o limite de deteccdo foi de OfoL™* de HF" e desvio padrdo
relativo (RSD) de 0,81% (n= 7 parapnol L' Hg*). O método espectrométrico foi
aplicado para a determinacdo de mercurio em ansad#ragua, foi aceitavel para solucdes
puras por sua simplicidade, economia de reagemereor geracdo de residuos, porém
empregado em amostras reais demostrou discrepaaies os resultados, o que fez
parecer interferéncia da matriz.
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INTRODUCAO

O mercurio é um metal encontrado no ar, solo e .agpasar de apresentar ampla
aplicacdo, como, por exemplo, na fabricagcdo deumstntos de medi¢do, componente de
antissépticos e biocidas e etc,0 mercurio € cormideum dos metais mais toxicos, pois
sua exposicao em altos niveis é prejudicial & saldeana e de ecossistemas, afetando
desde orgados até o sistema imunolégico de seres (KMBIENTE, [s.d.]).A alta
toxicidade do mercurio impulsionou o desenvolvimedé metodologias cada vez mais
sensiveis para sua deteccdo em diferentes tipomatdzes. A escolha do método
adequado vai depender do tipo de amostra e damoac&o de mercurio esperada para a
amostra estudada (MESQUITA MICARONI; SILVEIRA BUENQARDIM, 2000).

Os Quantum dots tem despertado crescente interesse em pesquisae cela
descoberta, pois possuem melhores atributos entacelaos tradicionais corantes
organicos, como alta estabilidade quimica e fotolesténcia, além de propriedades
Oticas superiores. Os pontos quanticoguaftum dots, QDs) sao nanocristais
semicondutores coloidais que podem ser consideradg®merados cristalinos
monodispersos com dimensdes fisicas muito redyziij@isamente entre 1 e 10 nm
(FRIGERIO et al., 2012; SMITH, [s.d.]).

No presente trabalho utilizou-se QDs de CdSe-TGA daterminar a concentragao do
fon mercurio (H&) em amostras de agua, ap6s estabelecer as metiomidtisdes de pH,
composicdo da solugcao tampdao, concentracdo da asoltampédo, concentracdo do
reagente, tempo da reacdo e linearidade. A espegtiia de fluorescéncia foi utilizada
para realizar as medidas da supresséo da lumirescén
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MATERIAIS E METODOS

As solucdes empregadas durante todo o trabalhonfgreeparadas com agua
destilada e os reagentes usados foram de grati@mali

Soluc&o estoque de Hij

A solucdo de 100 mgtde Hg? foi preparada através da solubilizacdo de 136,6
mg de HgC] (Synth) em 1 L de agua. Em seguida a solucdo foidd, em baldo
volumétrico de 100 mL, para a concentracdo de 10 Trae Hg%

Solugbes tampéao

Foram preparadas diferentes solu¢des tampédo cowapédos (faixa de 2-12) e
composicdes distintas de acordo com procedimentalaimentado na literatura e
empregando um medidor de pH da MS Tecnopon (madEla-210).

Quantum Dots-QDs

Foram empregados também QDs de CdSe-TGA sinteizguy meio da
metodologia descrita na literatura (FREITAS et &014), onde utilizou-se selénio
elementar (S& em p6 (99,8%, 200 mesh, Aldrich), cloreto denciéad(CdCbh, 99,999%,
Aldrich), acido tioglicolico (GHeO.S, TGA, 99+%, Aldrich) e hidroxido de sddio (NaOH,
97,0%, Quimex).

PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Foram estudados o pH do meio, a composic¢ao e ctvacéa da solugdo tampéo, o
tempo de reacdo e a linearidade do método, comadidiade de determinar Ffgnos
diferentes tipos de amostra de agua. Para issoutfizado mercurio a partir da
concentracéo de 10 mg'LQDs de CdSe-TGA a partir da concentradéi®,73 x 18 mol
de particulas I e as solucBes tampéo a partir de diferentes ctagées. Os reagentes
foram adicionados a um Ependorf com os volumesjalds® diluidos com agua quando
necessario e transferidos para a cubeta de mepiagaca posterior aquisicdo de dados no
espectrofluorimetro. As medi¢fes foram realizadas comprimento de onda de excitacdo
igual a 365 nm e comprimento de onda de emissa &850 nm. O monitoramento da
emisséao foi executado no intervalo de 400 nm anm@0

RESULTADOS E DISCUSSAO
Determinacgdo de mercario na amostra

Todas as condi¢bes de andlise foram estabelecatas g construcdo da curva
analitica. Assim foi escolhido tamp&o pH 6 (0,1 mdlde acido citrico e 0,2 molide
fosfato dibasico de s6dio); 1,34 x Aol de particulas tde CdTe-TGA; tempo de espera
para a reacdo ocorrer de 2 a 4 minutos e line@idadaixa de 0,5 a 4,0 pmof de Hg"*
(R?=0,9951 e equac&o FO/F = 0,538C + 0,831). O lineteleteccao foi de 0,5 umof- lde
Hg?" e desvio padréo relativo (RSD) de 0,81% (n =@md| L Hg?").
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Com a faixa linear de 0,5 anol L™* (100 a 80Qug L™ Hg?") e todas as condicbes
definidas, foram analisadas diferentes amostraagda (agua mineral, agua de torneira e
agua de poco) coletadas nas dependéncias da URPEoecentracdo de mercurio foi
determinada, como mostra a Tabela 1.

Tabela 1: Resultados obtidos na determinacgéo dé'ldgn amostras de agua pelo método proposto e com a
adicdo de analito.

Amostra Tipo Método | Adicéo de

proposto analito
(umol L™ | (umol L™

1 Agua mineral 0,17 2,31

2 Agua mineral 0,15 4,04

3 Agua mineral 0,08 3,13

4 Agua mineral 0,07 2,92

5 Agua mineral 0,47 1,15

6 Agua mineral * *

7 Agua mineral 0,10 0,64**

8 Agua de poco 11,0 *x

9 Agua da torneira 6,14 3,97*

*houve aumento de sinadrhancement); **R>< 0,90

Observa-se na Tabela 1 que os resultados obtidoanétodo proposto estavam
fora da faixa linear estabelecida para o métodacecorresponderam aos valores obtidos
com a adicao de analito. Algumas curvas obtidas acadicdo de analito apresentaram
coeficiente de determinacdo menor que 0,90 e mw @&guns resultados ndo foram
incluidos na Tabela 1.

Considerando que a Legislacdo estabelece o tedmode 1ug L' H* (5 nmol
LY em amostras de aguas para consumo humano, assvalatidos variaram de 0,07 a
11,0pmol L™ (14 a 220Qug L) de Hd*, indicando que as amostras podem estar fora da
norma estabelecida pela legislacdo. Entretantegreftse que as concentracbes obtidas
através da adicdo de analito sdo maiores que aqdelanétodo proposto, o que indica
haver um erro sistematico no método. Esse erro petd associado ao pH da solucéo,
gue pode estar diferente do pH estabelecido, assmb a uma possivel presenca de
substancias que estéo atuando como interferentesig@o com os QDs.

CONCLUSAO

Os QDsCdSe-TGA foram empregados para determinagdonedcurio em amostras
de 4gua. Os espectros de fluorescéncia foram ahtida@omprimento de onda de emisséao
e de excitacdo de 550 nm e 365 nm, respectivamentaétodo foi aplicado para a
determinacdo de mercurio, com e sem adicdo det@nBhtretanto, os resultados foram
discrepantes visto que, os valores obtidos na adieanalito foram sempre superiores aos
do método proposto, indicando haver um erro sigiem&ontudo, o método mostrou-se
aceitavel por ser simples, utilizar baixos volurdegeagente e resultar em menor geracéo
de residuos.
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