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APRESENTACAO

0 objetivo deste programa & de atender as necessida-
des da DAV e outras unidades no que se refere a utilizagao
de métodos de amostragem e analise ainda nao utilizados, '

bem como o aperfeigoamento de métodos j& em uso.

Todos os métodos aqui apresentados foram estudados'
em fungao dos programas a serem desenvolvidos.

- O Método de Analise de Cloro Livre na Atmosfera
foi utilizado na Prestagao de Sservigo solicitada
pela Braido (PG. 26)

- O Méetodo de Anélise de Aldeidos na Atmosfera foi
estudado em fungao do PJ 5.2.

_ para o atendimento do PJ 5.3 foi estudado o méto
do de andlise de Amdnia e alterado o procedimen-
to de Analise de 802. Tsto ocorreu devido a in-
terferéncia, agora eliminada, que a AmdOnia acar-
reta na determinacdo do Didxido de Enxofre pelo
Método Titulométrico. Apresenta-se por isso dois
procedimentos para atingir o objetivo proposto'a
saber: o Método de Amdnio propriamente dito e a
alteragho do Método Titulométrico de determina-"
gao de SO,.

-  Um conjunto de 5 procedimentos gsao apresentados

e foram estudados para atender os obijetivos do
PJ 5.1.

0 procedimento "Material pParticulado Suspenso” na
realidade & uma breve descrigdo de como o filtro amostrado
deve ser tratado para que as analises propostas gsejam exe-

cutadas. Os outros quatro procedimentos descrevem objetiva

33-10-.040/)

mente as andlises a serem executadas a saber: sulfatos, Fra

¢ao Organica, Fracdo Inorganica e Chumbo.

0 método para Anadlise de Chumbo em Material Particu
lado em Suspensdo foi desenvolvido para atingir também os
objetivos do PJ 19.1
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fTop0o DE ANALISE - 0 LIVRE NA ATMOSFERA

M CLOR

PRINCIPIO DO METODO

0 metodo utilizado para analise de cloro na atmosfera con
siste em fazer borbulhar o ar em uma solugao de Alaranja-
do de Metila(l).0cloxo presente mno ar atua quantitativameg
te sobre O reagente, descorando—oO. Por via colorimétrica‘
determina—se @& extensao deste descoramento, chegando—se

entao a quantidade de cloro presente na atmosfera.

SENSIBILIDADE E LIMITE
0 limite inferior de detecgao do metodo corresponde a
concentragao de 32,6 ug/m3 ou 0,012 ppm. Este limite se
mostra satisfatario ja que © padrao adotado para 30 minu-
tos & de 0,033 ppm OU 88,12 ug/mB.

INTERFERENTES

gromo livre reage do mesmo modo interferindo na diregao

positiva. Manganes ( 11T e IV ) em concentragoes iguais
ou acima de 0,1 ppm tambem interfere positivamente. 80,
no estado gasosO tem minima interfergncia porém em solu-'
~ . -~ ' . . . .
gao produz interferencia negativa de modo significante.
Nitritos desenvolvem com O reagente COT fora do alaranja-
do: e interferem ositivamente rea indo como 20% de cloro.
5 P
802 interfere negativamente, decrescendo 0O cloro por um

total igual a 1/3 da concentragao de 80,.

APARELHAGEM

4.1l Espectrofotametro sensivel para leituras @& 505 nm,

com celas de 1 cm e fenda de 0,2 nM.

b2 Borbulhador com nErita" (porosidade grossa) . Capaci-

dade de 250 a 350 ml.
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REAGENTES

0s reagentes mne

5.1

pituir 100 ml da solugao esto

5.4

5.7 Todeto de Potassio

5.8 Solugao Tiosulf

cessitam ter grau de qualidade PA.

Solugao de Alaranjado de Metila - Solugao estoque

Dissolver O, 500 g de Alaranjado de Metila em agua des

tilada e diluir para 1 1itro.

el se usar agua destil

Esta solugao e altamen-

te estav ada recentemente fervi-

da ou deionizada.

o de Alaranjado de Metila - Solugao de Trabalho

Soluga
que para 1 litro e utili

ar na hora da amostragem

zando agua deionizada. Prepar

Solugao de Amostragem
iluir 6 ml de solugao A

de Trabalho ) para 100 m
gotas de uci-5,0 N

laranjado de Metila ( solugao
1 com agua deionizada. Adicio

nar 3 ( 0,15 - 0, 720 ml ) e 1 gota

de Butanol para produzir espuma € aumentar & eficien-

cia de coleta.

Agua Acidificada

para cada 100 ml de agua deionizada, adicionar 3 go~—

tas de HC1l 5,0 N
otassio 0, 1000 N

Solugao Dicromato de P
anidro, grau padrao pri-

Dissolver 4,904 g de K20r2 7

mario, em agua destilada, Diluir para 1 litro.

Solugao Indicador—Amido

Adicionar 0,5 g de Amido em 100 ml de agua destilada

Aquecer ate ebuligao e e

r no dia de amostrage

gfriar.

Ll *
Prepara m e analise.

- PA

ato de sédio 0,1 N
5H, 0 em agua destilada e

Dissolver 25 8 de NaZS2 5
da a ebullgao. piluir para 1 l1itro e

recentemente leva

adicionar 5 ml de cloroformio como preservativo.

emanas antes da padronizagao.

Deixar em repouso 2 s
Em 80 ml

adicionar

10,00 ml

de agua destilada

1 ml de H2804 CONCo s

ximadamente 1 g de KIL.

padronizagao:
‘sob constante agitagao,
de KZCr207 0,1000 N e apro

e MW‘,M_MM_MM




Deixar em repouso no escuro durante 6 minutos. Titu-

lLar com solugao de Tiosulfato de Sodio 0,1 N. Quando
estiver proximo ao ponto final (cor marron mudando pa
ra verde amarelado), adicionar 1 ml de solugao indica
dora-amido e continuar a titulagao ate o ponto final.

(azul para verde transparente)

Normalidade Na,8,0, = 1,000
ml de Na28203 gasto
Solucao de Tiosulfato de Sodio 0,01 N

Diluir 100 ml de solugao 0,1 N padronizada para 1 li-

tro, utilizando agua destilada recentemente fervida.
Adicionar 5 ml de Cloroformio e guardar em frasco com
tampa de vidro. Padronizar diariamente com solugao de

K,Cr,0, 0,0100 N.

Solugao de Cloro (10 ppm aproximadamente)

Preparar por diluigao, solugao de Hipoclorito de So-
dio (bons resultados sao obtidos utilizando solugao’
branqueadora de tecidos tipo Candida, que contem apro
ximadamente 50.000 ppm de Cloro) ou por diluigao de
agua de cloro efetuada por borbulhamento de gas cloro
em agua destilada, fria. A solugao de diluigao deve
conter aproximadamente 10 ppm de Cloro livre (disponi
vel). Usando agua de candida, diluir 0,2 ml em 1000

ml de agua bidestilada.

6. PROCEDIMENTO

1 1 00/l

6.1

Colocar 45 ml da Solugao absorvente no borbulhador

com frita e medir o volume de ar amostrado sob vazao
de 0,3 LPM em um periodo de tempo apropriado para es-
timar a concentracao de Cloro. Transfira a solugao pa

ra balao volumetrico de 100 ml e complete o volume a

marca com agua destilada acidificada. A absorbancia e
medida a 505 nm em celas de 1 em, utilizando agua des

tilada como referencia.

0 volume da solugao absorvedora, a concentragao de A-

laranjado de Metila na solugﬁo absorvedora, o total '

de ar amostrado, o tamanho do frasco absorvedor, o




comprimento da cela do espectrofotometro podem variar
de acordo com as necessidades convenientes da situa
¢ao desde que sejam tomados cuidados as mudancas ne-

cessarias correspondente na curva de calibracao.

7. CALIBRACAO

7.1

8. CKLCUEQ

Em uma série de 6 baloes volumétricos de 100 ml adici
onar 6 ml de solugao de trabalho de Alaranjado de Me-
tila, cerca de 70 ml de agua deionizada, 0,4 ml de
HC1 2,5 N. Adicionar cuidadosamente 0; 0,5; 1,0; 3,0;
6,0 e 9,0 ml de solucao de Cloro deixando a pontw da
pipeta sob a superficie. Adicionar 2 gotas de Butanol.
Agitar e completar o volume a marca com agua destila-

da.

Imediatamente padronize a solugao de Cloro contendo

10 ppm do seguinte modo:

Em 2 frascos erlenmeyer de 500 ml colocar 1 g de KI,
5 ml de acido acetico glacial e 300 ml de‘501ug§o de
Cloro. Agitar e esperar 5 minutos. Titular com solu-
cao de Na28203 0,01 N ate o iodo tornar-se levemente
amarelado. Adicione 1 ml de solugao-de amido e conti-
nuar a titulagao ate o ponto final (azul para inco-'
lor) 1 ml de NaZSZOB 0,01 N = 0,3546 mg de Cloro 1li~-
vre. Calcule o total de cloro livre adicionado a ca

da frasco do item 7.1

Fazer a leitura dos padroes preparados. Fazer a re-

gressao linear.

Concentracao de Cloro:

PV 0 naa )y

"C (ug/l) = 95,39 x A

Q x t
ppm = C (ug/l) x 0,3739
onde
= absorbancia da amostra
Q = vazao (litros por minuto)

i

tempo de amostragem
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ANALISE DE ALDEIDO NA ATMOSFERA - Metodo MBTH

Principio do Metodo

1,1 Os aldeidos no ar sao coletados em solugao aquosa con
tendo 0,057 de 3-Metil- 2-Benzotiazolinona hidrazona
cloridrato (MBTH). A azina resultante @ entao oxida-
da por solugao contendo scido sulfinico e cloreto fer
rico, desenvolvendo cor azul em meio acido a qual po

de ser medida a 628 nm.
1.2 O mecanismo deste procedimento, tambem aplicado ao
formaldeldo inclui as seguintes etapadﬂh

a) Reagao do aldeido com MBTH (A) para formar a azi-
na (B). '
b) oxidagao de (A) para um cation reativo (C)

¢) formagao do "ecation azul" (D)
. <

N
- N-NHd, + CL\ZOM——% c=N-N=CH,

() | )

2 L)

N

. " |

' N

S (ij(/\E:M~NW
N ©

Mt

N
Ve
N:N:CH:N:N:C

Ng

Faixa e Sensibilidade

2.1 A solugEo (D) (12 ml) pode ser medida na faixa de
0,03 ug/ml a 0,7 ug/ml de formaldeido. Uma concentra-
cao de 0,03 ppm de aldefdo (como formaldeido) pode

ser determinado em 25 1 de amostra de ar, baseado em

33-10-040/1
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uma aliquota de 50 ml de solugao absorvente e uma di-

ferenga de 0,05 unidades de absorbancia do branco.

3. INTERFERENTES

As seguintes classes de compostos reagem com MBTH para pro-
duzir compostos coloridos: L

Aminas aromaticas, Iminas heterociclicas, Carbazonas, estil
benos, bases de Schiff, aldeidos alifaticos, 2,4 dinitrofe-
nil hidrazonas, azo corantes e compostos contendo o gfupo

p~hidroxiestiril.

Muitos destes compostos nao sao gasosos ou soluveis em agua
e consequentemente nao podem interferir na analise de aldefl

dos alifaticos soluveis em agua.

b APARELHAGEM

4.1 Absorvedores (ver figura 1)

4.2 Dispositivo para contagem do ar.
Qualquer orificio limitante (agulha hipodermica) com'
capacidade de 0,3 Lpm. £ necessario manter uma frequen

te e regular calibracgao.

4.3 Bomba de ar
Uma bomba capaz de aspirar no minimo 0,3 litros de ar/

min. durante 24 horas atraves de um trem de amostragem.

b Espectrofotometro

5. REAGENTES

5.1 Pureza Quimica

Todos os reagentes devem ser de grau PA.

5.2 Solugao de absorgao 3-metil-2-benzotiazolinona hidra-
zona cloridrato (MBTH),.
Dissolver 0,5 g de MBTH em agua destilada e diluir pa
ra 1 litro. Esta solugao incolor e filtrada por gravi
dade caso esteja levemente turva, e e estavel por uma
semafa no minimo, apos o que, torna-se amarelo palido.
A estabilidade pode ser aumentada, guardando-a em fras

co escuro, na geladeira.

331000/
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Reagente Oxidante
Dissolver 1,6 g de acido sulfamico e 1,0 g de cloreto

férrico em agua destilada e completar para 100 ml.

Solucao padrao de formaldeido (A) (1 mg/ml)
Diluir 2,7 ml. de solugao formaldeido a 37% para 1 1li-
tro com agua destilada. Esta solugao precisa ser pa-

dronizada de acordo com o Item Calibragao. A solugao

e estavel durante 3 meses no minimo.

Solugao padrao de formaldeldo (B) (10 ug/ml)
Diluir 1 ml da solugao (A) para 100 ml com solugao
MBTH 0,05%. E necessario preparatr esta solugao toda '

vez que se for levantar a curva padrao.

Todo 0,1 N
Dissolver 23 g de Iodeto de Potassio em cerca de 30
ml de agua e acrescentar 12,7 g de Todo. Agitar ate

completa dissolugao. Diluir a litro e conservar a

1
solugao em frasco escuro., Nao e necessario padronizar

esta solugao.

Todo 0,01 N

Pipetar 100 ml da solucao de iodo 0,1 N, diluir a 1
litro com agua destilada. Manter esta solugao na gela

deira.

IMPORTANTE Esta solugao deve ser utilizada sempre ge

lada. Padronizar esta solugao sempre que houver padro
nizacao do formaldeido. Para tanto a padronizagéo do
Todo 0,01 N, devera ocorrer na mesma hora da padroni-
zacao do formaldeido.

Pipetar 4 ml de solugao de tiossulfato de sodio 0,05N
em um erlenmeyer de 125 ml. Adicionar 25 ml de agua '
destilada.‘Paralelamente fazer um branco utilizando o
mesmo volume de agua destilada. Adicionar 1 ml de so-

lugao de amido e titular com solucao de iodo a ser pa

dronizada ate o aparecimento de cor azul persistente

por 30 segundos.

A normalidade desta solugao sera sempre:

Ni = 4 Nt
Vi -~ Vib




yonan/l

g

e CETESB  —

onde:
Ni = Normalidade da solugao de iodo
Vi = Volume da solugao de iodo gasto na titulagao
da amostra (ml)
Vvib = Volume da solugao de iodo gasto na titulagao
do branco (ml) ‘

Nt = Normalidade da solugao de tiosulfato

5.8 Solugao de Amido 17
Indicador - Misturar 0,5 g de amido soluvel com um
pouco de agua. Adicionar esta pasta lentamente a 50
ml de agua fervendo. Continuar fervendo ate a comple-
ta dissolugao, esfriar antes do uso. Fazer esta solu-
¢ao diariamente.

5.9 Solucao tampao de carbonato de sodio
Em um balao de 1 litro colocar aproximadamente 500 ml
de agua e dissolver 80 g de Carbonato de Sodio anidro
Adicionar cuidadosamente 20 ml de acido acetico agi-'
tando continuamente. Diluir a 1 litro. Ajustar o pH a
9,6 + 0,1 com Carbonato de s5dio ou Acido Acetico con
forme for necessario, utilizando um potenciometro pa~
ra o controle. f conveniente que esta solugao permane
ga na geladeira pois quando de seu uso ela devera es-
tar gelada.

5,10 Solugao de Bissulfito
Dissolver 1 g de bisulfito de sodio em 100 ml de agua
Preparar solugao semanalmente.

6. PROCEDIMENTO
6.1 Amostragem de ar

ITnstalar o trem de amostragem € f

com vazao de 0,3 Lpm durante 24 horas em 45 ml de s

1ug§o absorvente MBTH. Tambeém podem ser feita

tragens de curto tempo de duragéo

desde que formnega

azery O ar borbulhar

o=

s amos-—"'

formalde{do suficientemente acima do 1imite de sensi-

bilidade do método.
Para as condigoes acima descrita,

gem equipado com

7 absorvedores em serie,

com trem de amost

ra

a eficiencia
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média de coleta de aldeido no ar foi determinada como
sendo 897, O valor da eficiéncia foi determinado atra
ves de uma série de amostragens cuja variagao ocorreu
em uma faixa de 79,97 a 94,2%. Para que a eficiencia
de coleta nao tenha grandes variagSes em periodos con
tinuos de 24 horas de amostragens e necessario que a
frita seja trocada diariamente junto com o frasco ab-

sorvedor.

6.2 Analise

6.2.1 Transferir a amostra do frasco para um balao '

volumétrico de 50 ml. Lavar bem o frasco e a
frita com solugao MBTH, transferindo os lavados
para o baldo. Completar o volume com solugao '

MBTH. Deixar em repouso durante 1 hora.

6.2.2 Pipetar uma aliquota de 10 ml da amostra em um
balao de 25 ml.
Pipetar uma aliquota de 10 ml da solugao de

MBTH em outro balao (Prova em Branco)

6.2.3 Adicionar 2 ml de solugao oxidante e agitar vi

gorosamente.

6.2.4 Deixar em repouso no minimo durante 12 minutos
e entao ler no espectrofotometro a 628 nm., Fo-
ram observadas mudancgas insignificantes na ab-
sorbancia durante 3 horas apos o desenvolvimen

to da cor.

6.2.5 Determinar o aldeido contido na solugao amos
tra por meio de curva previamente preparada.
Obtem-se entao o aldeido total calculado como
formaldeido.
0BS.: Caso ao fim da analise se verifique que

o valor obtido excede ao limite da curva
deve-se tomar uma nova aliquota da amos-—

tra e diluir para 10 ml com solugao MBTH.

7. CALIBRACAO

7.1 Pipetar 2 ml de solugao de formaldeido (A) em frasco

de iodo. Em outro frasco, pipetar 2 ml de agua desti

Py
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7.11

lada (Branco). Deixar em banho de gelo.
Adicionar 20 ml de solugao bissulfito de sodio 1%Z.
Adicionar 1 ml de solucao de amido.

Adicionar solugao de iodo 0,1 N por uma bureta, gote-~
jando vagarosamente até o aparecimento da coloragao a’

zul (forte).

Agitar por 2 minutos e soprar jato de ar.

Destruir o excesso de iodo, adicionando solugao de ti

osulfato de sodio 0,05 N, gota a gota, atée descolorir.

Adicionar cuidadosamente, gotas de solugao de iodo ge

lado 0,01 N ate o aparecimento de coloragao levemente

azulada. Deixar em banho de gelo durante 10 minutos.

Adicionar entao 50 ml de solugao tampao, gelada.

OBS.: Nao deve ser adicionado em todos os frascos de
uma so vez. So devera adicionar no frasco a ser
titulado inicialmente, evitando erros na titula
cao.

Titular com solugao de iodo 0,01 N ate o aparecimento

da coloragao azul igual a que possuia antes da adicao

do tampao.

Repetir os itens 7.8, 7.9 para as outras amostras.

0BS.: 1- Em todos os itens desta calibraggo, os fras
cos contendo o branco e amostras (deve-se pre
parar varias, inicialmente, para se ter uma
maior exatiddo na titulagao) devera permane-
cer em banho de gelo quando nao estiver sen-—

do manuseado naquele momento.

2- A solucao de iodo 0,01 N devera permanecer’
sempre gelada e sua padronizagao devera ocor
rer juntamente com a calibragao do formaldel

do.

Um ml de iodo 0,0100 N & equivalente a 0,15 mg de for
maldeido. Portanto desde que 1 ml de formaldeido pa-
drao foi titulado, os ml de iodo 0,01 N usados na ti-

tulagao de formaldeido da solugao padrao em mg/ml.




8. PREPARACAO DA CURVA PADRAO

8.1 Pipetar 0; 0,5; 1,0; 3,0; 5,0 e 7,0 ml de solucao for
maldeido padrao (B) em baloes volumetricos de 100 ml.
Diluir o volume com solugao MBTH 0,05%. Estas solugoes
conterao 0; 0,05; 0,1; 0,3; 0,5 e 0,7 ug de formaldel

do por ml.
8.2 Deixar em repouso durante 1 hora.

8.3 Transfira 10 ml de cada solucao para um balao de 25

ml, adicione 2 ml de reagente oxidante e misture.

8.4 Apos 12 minutos, ler a absorbancia a 628 nm no espec—

trofotometro.

8.5 "Plotar" absorbancia contra ug de formaldeido/ml de
solucao; determine a melhor reta usando analise de re

gressao linear.

9, CALcULO

9.1 A concentracao de aldeido alifatico total (como formal
deIdo)'na atmosfera amostrada pode ser calculada usan-—

do a seguinte equacgao :

c = 50X

EV
cC = ug/m3 de aldeido na amostra
X = wug/ml de aldedo na solugao amostra, obtido a par

tir da equagao da reta (analise regressao line-

ar)

E = Fator de correcao de eficiencia de amostragem (o

valor determinado & 0,89)

V = Volume de ar amostrado em metros cubicos

10, EFEITO DE ESPERA

10.1 O tempo de estudo da reagao em quantidade de ug de for
maldeido com 0,057 MBTH mostra que a reacao e completa

da em aproximadamente 45 min. entretanto o tempo sele-

YA G i 2y
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cionado & 1 hora para este procedimento. Formaldeido
¢ mais ou menos estavel em MBTH 0,05%, visto que so-
mente aproximadamente 5% do formaldeido & perdido a
pos permanecer em MBTH durante 13 dias. As amostras,
]

deste modo, sao estaveis para analises apos o dia

de coleta.
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NOTA

Aplicacoes para outros aldeidos

Acetaldeido e aldeido propiomico desenvolvem cor azul apos
reagir com MBTH e solugao de cloreto férrico-acido sulfami
co. A sensibilidade decresce com o aumento da cadeia car-—
bonica.

Por isso, medicoes de aldeidos totais como formaldeido, '
por este metodo, darao resultados baixos se algum aldeido'

que nao formaldeido esteja presente.
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Concentragaes de 0,05 ug/ml a 1,0 ug/ml de acetaldeido e al
deido propionico podem ser medidos. Para concentragoes mais

baixas o método tem pouca reprodutibilidade.

Entretanto, para altas concentragaes ( » 0,30 ug/ml) a re-

produtibilidade e muito boa.
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ANALISE DE DIOXIDO DE ENXOFRE - OMS

o

Método Acidimétrico com correcio do teor de Amdnia

gy B

1. INTRODUCAO

o

O método consiste em se fazer borbulhar o ar atmosférico em
solugao diluida de perdxido de hidrogénio (H,0,) que absor-

vendo o 80,, oxida-o a acido sulfirico (H2804). A acidez

desta solugao & determinada por titulagdo com um &dlcali pa-

dronizado e calculado como SOz.

2. APARELHAGEM

2.1 Funil de plastico de 55 mm de didmetro.
2.2 Tubo flexivel de conexoes Tygon ou equivalente.

2.3 Suporte metalico para papel de filtro Wathman no 1,

com area de filtragdo aproximada de 10 cm2.

A 2.4 Papel de filtro Wathman n¢o 1.
- 2.5 Suporte de plastico para filtro-membrana.

2.6 Filtro-membrana tipo millipore AA-037 PO ou equivalen
{ te.

2.7 = Absorvedor
Frasco tipo Drechsel de 125 ml. O abservedor antes de
ser usado, deve ser testado para se observar se a aci
dez de uma solugao absorvente contendo indicador per-
manece constante por um periodo de 48 horas; se a cor

mudar durante este tempo, os frascos devem ser condi-

wad

c¢ionados, enchendo-os entao com acido cloridrico 2 N

por 24 horas. Eles devem ser lavados e entio novamen-

S

te. testados por 48 horas com solugao imdicadora.

2.8 Frasco de Sequranga - Frasco tipo Dreschel contendo

i

1a de vidro.

2.9 Agulha Hipodérmica B.D. Yale (20 G x 1 polegada de com

. | 4 - J
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2.10 Bomba de vAcuo automdtica de faixa operacional acima
de 17 polegadas de merclrio.

2.11 Medidor de hora para cronometragem do tempo de amos-'
tragem,

2.12 Sistema de disjuﬁtores.

2.13 Pipetas de 10 ml.

2.14 Provetas de 50 ml.

2.15 Buretas de 25 ml. com graduacdo de 0,1 ml

REAGENTES

3.1 Solugao Indicadora = OPS/OMS
Um indicador misto (0,06 g verde de Bromocresol e 0,04
g de Vermelho de Metila em 100 ml de Metanol).
Em pH~4.5, a cor & cinza. Em solugao &dcida a cor & ver
melho-alaranjada e em solucao alcalina, & verde.

3.2 Solugado de Tetraborato de S3dio 0,004 N - (padrdo pri
mario) .
Também podem ser usados NaOH ou Na2C03 se previamente
padronizados.

3.3 Solugao de acido Sulflrico 0,004 N
Preparar esta solugao por diluicao apropriada de aci-
do Sulfirico concentrado. Padronizar contra solugao
de Tetraborato de Sodio.

3.4 Perdxido de Hidrogénio - Solugao Absorvente.

primento ) ou equivalente.

3.4.1 Em um balao de 2 litros, pipetar 20 ml de H,0,
de 120 volumes e completar até a marca com Aa-

gua destilada. Agitar.

3.4.2 Retirar uma aliquota de 100 ml e adicionar 3
gotas de indicador OPS/OMS e verificar a colo-
racao que deverd ser cinza esverdeado , que in

dica o ponto neutro.
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3.4.3 Se estiver vermelho (&cido), titular com Tetra
borato de S6dio 0,004 N ate atingir a colora-'
cao cinza-esverdeado.

3.4.4 Se estiver verde (basico), titular com Acido '

Sulfirico 0,004 N até a coloragao cinza-esver-

deado.

3.4.5 Observar o volume (v) de acido ou base gasto

para a aliquota.

3.4.6 Corregao:
V = Volume gasto na neutralizagao

Vo= Volume de corregdo por 1,9 litro de solugado

Ve = 19V

3.4.7 Adicionar ao baldo que contém 1,9 litros de so-
lugao, o volume Ve calculado para a neutraliza

gao. Agitar.

3.4.8 Retirar outra aliquota de 50 ml, verificar a
coloragao com a adigao de 3 gotas de indicador
OPS/OMS.

3.4.9 Esta solugao apds padronizada, deve ser guarda
da em geladeira. Nao deve colocar indicador nes
ta solugdo durante a estocagem. A solugao per-
manece estavel um més no minimo, nestas condi-

coes.

4. AMOSTRAGEM

4.1

TR

Preparar um trem de amostragem contendo:um funil para
captacdo do ar , um filtro para particulas, um borbu-
lhador, um frasco com algodao de vidro, um filtro pa-
ra protecdo da agulha, sistema de orificio critico e

bomba de vacuo.

Tomar 70 ml de solugao absorvente (3.4) e colocar em
um Dreschel (borbulhador). Instalar no trem de amos-'
tragem e borbulhar o ar durante 24 horas sob vazao de
2 litros por minuto.

§16 AUBIETRY
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4.3 Paralelaménte fazer Prova Branca, deixando o frasco
fechado.
ANALISE
5.1 Acertar o volume da amostra proveniente do campo para
100 ml. Isto & feito no prbprio frasco Drechsel, com
agua destilada.
5.2 Pipetar uma aliquota de 10 ml para um tubo de ensaio’
identificado e reservar para a andlise de Amdnio.
5.3 Transferir a solugao do Drechsel para um erlenmeyer '
de 250 ml e colocar 5 gotas de indicador OPS/OMS e ti
tular com Tetraborato de Sodio 0,004 N.
CALCULOS
6.1 CSO2 = 128 . S
0,9 .V
C = Concentracao de SO, no ar (ug/m3)
SO2 2
S = Volume de Tetraborato gasto
\Y = Volume de ar amostrado
6.2 Corregao da concentracao de 50, devida ao teor de Amd
nio (1),(2)
SO ug/m3 = C + 1,88y
2 S0,
corrigido
C = Concentragao de SO, no ar (ug/mB) (6.1)
80, 2

Y

i

Concentracao de NH (ug/m3)

AMOSTRA ALCALINA (?2)

7.

1

Caso na adig¢dao do indicador, a amostra apresentar-se'

alcalina, seguir o sequinte procedimento:

Titular a amostra com Acido Sulflrico 0,004 N. O pon

to de viragem & a mesma cor cinza da titulagao (5.3)




CAT,CULO

Caq ag/m> = 1,88 |y - 68 . v

2 0,9 .V
y = concentragdo de amdnio ( ug/m3)
v = volume de acido gasto na titulagao
Vv = volume de ar amostrado
BIBLIOGRAFIA
(1) gelected Methods of Measruing Air Pollutants

World Health Organization - Geneva 1976

(2) M. Repetto y M. Menendez - La polucidn atmosférica

en Sevilla, 1970-71. Rev. San. Hig. pib. 1971, 45,
921-954




ANALISE DE AMONIA - OMS

TNTRODUCARO

1.1

2.1

A Amonia e o Didxido de Enxofre presentes no ar, sao
absorvidos em solugdo diluida de perdxido de hidrogé-
nio (H202)’ durante amostragem de 24 horas. Por titu-

lagao, determina-se o S0,.

Quando uma solucgao contendo amdnia dissolvida & trata
da com reagente de Nessler, desenvolve uma coloragao
amarela. A concentragao de NH, & estimada através da
intensidade da cor medida através de um espectrofotd-

metro. (1)

REAGENTES

Solugao de NaOH 2,5 N

Colocar 100 g de NaOH em balao volumetrico de 1 litro.
Digssolver em agua destilada e elevar o volume ate a
marca. Padronizar a solugao contra HCl padronizado. A
concentragao de NaOH deve estar compreendida numa fai
xa de 2,4 a 2,6 N.

Solugao de Reagente de Nessler

2.2.1 Colocar em um bequer de 200 ml, 30 g de Iodeto
de Potagsio e 22,5 g de Todo. Adicionar cerca
de 20 ml de agua destilada e apdos completa dis
solugao do Iodo, acrescentar cerca de 30 g de
Mercirio Metalico. Agitar continuamente. A so

lucao torna-se ligeiramente quente.

2.2.2 Quando a solugido vermelha de Iodo tornar-se pa

lida, esfriar em agua corrente e agitar ate
que a cor vermelha de Iodo seja substituida
por uma coloracao esverdeada que pertence ao

composto de mercirio desejado. Lavar o mate-
rial sblido e recolher as aguas de lavagem no

balao. Completar o volume com agua destilada.

2.2.3 Em um bequer ou erlenmeyer de 2 litros, colo-
car os 200 ml da solugdo de Merciirio e 975 ml
da solugao de NaOH 2,5 N (2.1).
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2.2.4 Ao se adicionar o NaOH, pode haver formagao de
" um fino material insollivel que deve ser separa

do por decantacao deixando-se que o material

se deposite por uma noite. A solugao de Ness-

ler deve ser limpida quando usada. A solugao'

deve ser guardada em frasco ambar com rolha de

borracha.

solugao estoque de NH,Cl
Colocar 0,315 g de cloreto de amdnio em balao de 100
ml. Dissolver em Agua e completar o volume até a mar-

ca.

Solugao de NH, para Calibragdao - 1,00 ug/ml

Colocar 1 ml da solugao estoque de NH,Cl (2.3) em ba-
lao volumétrico de 1 litro. Adicionar 0,1 ml de HZSO4
concentrado e completar o volume até a marca com a-

gua destilada.

3. ANALISE

3.1

151G paaly

Na aliquota de 10 ml que foi retirada da solucao de a
mostragem de 802, colocar 1,0 ml de Reagente de Ness
ler. Agitar. (Nao pipetar com a boca devido a presen-
ga de Merciurio. Caso cala reagente na mao lava-la ime

diatamente) .

Pipetar 10 ml da solugdo NH,Cl para calibracao (2.4)
em um tubo de ensaio e adicionar 1 ml de Reagente de

Nessler. Agitar.

Prova Branca - Aliquotar 10 ml da solugao absorvente

e acrescentar 1 ml de Reagente de Nessler. Agitar.

Fazer a leitura em espectrofot6metro no comprimento de
onda 440 nm, utilizando Prova Branca como referéncia.
A leitura da solugao controle deve ficar em uma faixa
compreendida entre 0,100 a 0,115 unidades de absorban

cia.
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4. CALCULO
e
|
4
" CNH3 = 100 . Aa
! ac .V
§ 47 ; ~ 3
? CNH3 - Concentragdo de NH; (ug/m”) .
» Aa = Absorbancia da amostra
b ac = Absorbancia do controle
e v - vVolume de ar amostrado
o 5. BIBLIOGRAFIA
5
o (1) gelected Methods of Measuring Air Pollutants
!
{ Worls Health Organization
wﬁ Geneva - 1976,
=d (2) Morris B. Jacobs — The Chemical Analysis of Air
., pollutants Vol. X pg. - 216.
1
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MATERIAL PARTICULADO SUSPENSO

Este texto tem como objetivo complementar os metodos de analise
de Chumbo, Sulfato, Fragao Organica e Fracao Inorganica referen

tes ao material particulado suspenso. (coletado comHi-Vol)

1. PREPARACAO DA AMOSTRA

1.1 0 filtro inicialmente & deixado em estufa a 309¢ du-
rante 24 horas e em seguida ¢ pesado. Deste modo ele
esta pronto para ser utilizado na amostragem do Mate-

rial Particulado Suspenso.

1.2 Apos a amostragem, O filtro novamente e deixado na es

tufa a 309C por 24 horas e pesado.

1.3 A diferenga de peso (ug), dividida pelo volume de ar

amostrado (m3) expressa a Materia Particulada Suspen—

sa Total.

ALIQUOTAGEM DASVAMOSTRAS PARA ANALISES

[
hS)

2.1 A fim de que as analises sejam realizadas, e necessa-

rio que o filtro amostrado seja dividido e subdividi

o do.

: 0 corte deve ser feito com o auxTlio de uma regua cal
. cada e uma gilete sem deixar a regua tocar no ‘materi
z al amostrado.

3 2.2 Amostras individuais sao cortadas em aliquotas (tama-
5 nhos) que variam de acordo com o tipo de analise a

ser efetuada.

i , 2.3 Corta-se o filtro na metade, na direcao da largura me
i ; - . o ~
3 nor. Metade do filtro e destinado a analise da Fragao

Organica.

A 2.4 A outra metade e cortada ao meio na mesma direcao que
o corte anterior. Uma fragao (1/4 do filtro total) @

4 destinada a analise de residuo fixo (Fragdo Inorgani-
.
& ca)

s3I0 090/
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7

8

A outra fracao & novamente cortada ao meio. Uma fra-'
¢ao (1/8 do filtro total) & destinado a analise de

Chumbo particulado e a outra, a analise de Sulfato.

Todos os cortes levam em consideragao somente o tama-
nho correspondente a mancha de poeira. (Para orienta-

cao, ver fig. TI)

E necessario fazer Prova Branca para todas analises.
Para isso, toma-se um filtro nao exposto e corta-se '

do mesmo modo descrito acima.

E necessario tomar o maximo cuidado durante o manuse-
io do filtro com material particulado, a fim de que '
nao seja perdido pequenas quantidades de poeira amos-

trada.

1/8 1/8 1/4 1/2

\\\

N\

ulfato Chumbo | Residuo Fixo Fragao Organica

FIG. I
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ANALISE DE SULFATOS EM MATERIAL PARTICULADO EM SUSPENSAOQ

Método Turbidimétrico do Sulfato de Bario - Adicao de Pa

drao Interno

INTRODUGAO

1.1 A quantidade de sulfato contido no material particula
do o determinada por um processo envolvendo amostra-

gem do ar, extragao do filtro e analise por turbidime

tria.
1.2 0 material particulado em suspensao e coletado em um
periodo de 24 horas com um filtro de fibra de vidro

medindo 8 x 10 polegadas usando um amostrador de alto

volume (Hi-Vol) (1).

O Sulfato & solubilizado durante o refluxo e converti
do em Sulfato de Bario. Atraves da intensidade da tur
bidez causada pelo Sulfato de Bario e determinado a

quantidade de sulfato (2) (3)

FATXA DE CONCENTRACGAO

Devem ser obtidas medidas de absorbancia acima de 0,01 uni-
dades. Para isso, o extrato aquoso no qual e feita a anali-
se, deve ter sua diluigao ou aliquotagem efetuada de manei-

ra a se obter condigao de leitura.

0 metodo foi estudado para concentragaes‘cujas leituras de

absorbancia se dao ate 0,5 unidades.

INTERFERENTES

Silicatos soluveis e substancias coloridas quando presentes
em quantidade muito grande, interferem na determinacgao tur-

bimetrica atraves da curva de calibragao.

Pelo método adigao de padrao interno, miniza-se os interfe-

rentes, obtendo-se resultados bastante satisfatorios.

Coivug-oin BE TECHULGGIR BE SANERWLELS RMBIERTH
BIBLIOTECA
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REAGENTES

Todos Reagentes devem ser PA.

4.1 Acido Cloridrico 0,4 N - Padronizar
Colocar 36 ml de HC1l concentrao PA em um balao volumé
trico de 1 litro e completar o volume com agua,
Padronizar a solugao com NaOH padronizado.

4,2 Solugao Estoque de Sulfato - 500 ug/ml
Pesar cuidadosamente 0,740 g de NaZSO4 anidro e dissol
ver em balao volumétrico de 1 litro com agua destila-
da. Completar o volume ate a marca do frasco.

4.3 Solugao Trabalho de Sulfato - 100 ug/ml
Pipetar cuidadosamente 20 ml da solugao~estoque em um
balao volumetrico de 100 ml. Diluir até a marca com
agua destilada. Esta solugao deve ser preparada sema—"'
nalmente.

b4 Solugao de Bario
Dissolver 2,5 g de Acacia em 200 ml de agua destilada'
quente. Dissolver 10 g de BaCl2 em 50 ml de agua desti
lada. Aquecer e adicionar a solucao de Acacia. Esfriar
e juntar 250 ml de propileno glicol. Acrescentar 0,5 g
de Hiamina 1622, Filtrar.

4.5 Solugao Turbidimatrica - PB
Dissolver 1,0 g de Acacia em 100 ml de agua destilada'
quente. Esfriar e adicionar 100 ml de propileno Gli-
col. Acrescentar 0,2 g de hiamina 1622. Filtrar.

EQUIPAMENTO

5.1 Amostrador de grandes volumes (Hi-Vol)

5.2 Filtros de fibra de vidro de tamanho 8 x 10 polegadas.

5.3 Erlenmeyer de 250 ml com junta 24/40"

38 10-090/1
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10 G/t

Condensadores Friedrichs com junta 24/40"
Baloes volumétricos de 250 ml.

Baloes volumetricos de 25 ml.

Pipetas.
Papel de filtro Wathman n? 1 - diametro 9 cm.
Papel de filtro Wathman nQ 42 - diametro 9 cm.

Espectrofotametro de feixe duplo com celas de 1 cm.

PREPARACAO DA AMOSTRA

6.1

Cortar uma tira (na direcao da largura menor) de modo

‘que corresponda a 1/8 da area do filtro.

O corte leva em consideracao somente o tamanho corres
pondente a mancha de poeira. Esta operaggo deve ser
feita com o auxilio de uma regua calgada e uma gilete,

sem deixar a regua tocar no material amostrado.

Colocar a tira do filtro em um erlenmeyer de 250 ml.
Adicionar 70 ml de agua destilada, acoplar ao conden-

sador e deixar em refluxo durante 90 minutos.

Filtrar a solugao por meio de filtracao dupla (2 fu-
nis em série), recolhendo o filtrado em balao volume-
trico de 250 ml. A solugao a ser filtrada passa pri-'
meiro por papel de filtro Wathman n® 1 e em seguida '
por papel Wathman n® 42. A filtracao e efetuada com o
auxilio de baqueta de tal maneira que a polpa 'fiqué

retida no erlenmeyer.

Efetuar nova extragao com 30 ml de agua destilada le-
vando a ebuligao por 5 minutos sem o condensador. Fil

trar, recolhendo no mesmo balao.

Repetir a extracao por mais duas vezes. Todas as fil-

tragoes sao feitas a frio.,

Completar o volume do balao com agua destilada.

Fazer prova branca, utilizando filtro nao amostrado,'

repetindo o mesmo tratamento da amostra.
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7. DETERMINACKO TURBIDIMETRICA - M&todo Adicdo de Padrao

7.1 Em 5 baloes volumetricos de 25 ml, pipetar aliquotas

da solugao contendo a amostra.
7.2 Pipetar 1 ml de HCl 0,4 N em cada balao.

7.3 Pipetar 2 ml de solugao turbidimetrica — PB em um dos

5 baloes. Esta sera a solugao de referencia.

7.4 Nos baloes restantes, adicionar 2,0 ml de Solugao de

Bario, agitando levemente logo apos a adigao.

7.5 Em 3 destes 4 baloes contendo Solucgao de Bario, pipe-
tar 0,5; 1,0 e 2,0 ml de solugao trabalho de Sulfato

que contem 50, 100 e 200 ug de Sulfato respectivamen-—

te.
7.6 Completar o volume com agua destilada ate a marca e
agitar.
7.7 Deixar 30 minutos em repouso.
7.8 Ler no Espectrofotametro em feixe duplo em 500 nm con
E tra solugao de referencia na mesma séquEncia em que
se adiciona as Solugoes de Sulfato.
3 .
§ NOTA: O Propileno Glicol age como estabilizante para os CO~
loides, enquanto O alcool promove a precipitagao de

gqulfato. 0 pH & controlado pela adigao de HCIL.

8., CALCULOS

i
o 8.1 Concentragao de Sulfato na aliquota. Atraves da Te-
d gressao linear da reta, e determinado a concentragao'
5 de Sulfato da amostra & da Prova Branca em Uug.
i
l 8.2 Concentragao de Sulfato/m3 na amostra
o 50, - wg/m3 = (A - B ) x 2000
ld v x V
{ A = Concentragao de Sulfato da amostra na aliquota
| (ug)
J

55-10-0907)
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B = Concentracao de Sulfato da Prova Branca na ali-

quota (ug)

v = Volume de aliquota utilizada (ml)

vV = Volume de ar amostrado (m3)
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ANALISE DA FRAQKO ORGANICA EM MATERIAL PARTICULADO

EM SUSPENSAO

INTRODUGAO

1.1 A quantidade da fracao organica contida no material '

particulado e determinada por um processo envolvendo

amostragem do ar, extragao em Soxhlet e pesagem.

1.2 0 material particulado em suspensao e coletado em um
periodo de 24 horas sobre um filtro de fibra de vidro
com dimensoes de 8 x 10 polegadas, utilizando um amos

trador de alto volume (Hi-Vol) (1).

0 material particulado e entao extraido com benzeno '

em um extrator Soxhlet para obter uma fragao do mate-
rial particulado em suspensao solivel em benzeno que

normalmente e referido como "fracao organica'.

A literatura (2) indica que amostras correspondentes
a uma area urbana com massa entre 250 a 350 mg de ma-
terial particulado, tem cerca de 107 de seu total so
livel em benzeno, sendo que os principais hidrocarbo-
netos aromaticos polinucleares presentes na fragao or
ganica sao : antraceno, fenantreno, pireno, benzo(a)'
pireno, perileno, benzo (g, h, i) perileno, antantre-
no, coroneno, fluoranteno, benzo(a) antraceno, - crise

no e benzo(e) pireno.

REAGENTES

Os reagentes devem ser PA e redestilados.

2.1 Benzeno

2.2 Cloroformio

EQUIPAMENTO

3.1 Amostrador de grandes volumes (Hi-Vol)

3.2 Filtros de fibra de vidro de tamanho 8 x 10 polega-

das.
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7.3 - Erlenmeyers de 250 ml com boca esmerilhada 24 /40",
E acoplado a um extrator Soxhlet (aparelhagem para re
fluxo)
E 1.4 - Funil de vidro gsinterizado com porosidade media (fu

nil de gooch).

4.5 - Erlenmeyer de 50 ml.

3.6 - Chapa eletrica.

4. PREPARAGAO DA AMOSTRA

}A 4.1 - Cortar uma tira (na diregao da largura menor) , de
i@ modo que corresponda a metade do filtro. Esta operd
b cdo deve ser feita com o auxilio de uma regua calga
L da é uma gilete, sem deixar a régua tocar no mate—
[? rial amostrado.
i@ 4.2 - Colocar a tira no extrator Soxhlet e 200 ml de ben-
5 zeno no erlenmeyer de 250 ml. Acoplar o erlenmeyer’
L‘ ao extrator.
A 4.3 - Deixar em refluxo durante 6 horas. A remogao neste
L : periodo e cerca de 95% do total removivel em 12 ho-
f ras de extracao.(3)
&m 4,4 - Desconectar O erlenmeyer. (0O extrato deve possulr
4 cerca de 15 ml).
”; 4.5 - Filtrar o extrato atraves do funil de vidro sinteri
1 zado (gooch) em erlenmeyer de 50 ml ja previamente'
,? , tarado. Lavar o erlenmeyer e pov Jltimo o filtro du
f: as vezes com pequenos volumes de cloroformio o qual
; remove eficientemente O material organico e impede

sua acumulacao nos poOros do filtro.

4.6 — Evaporar em banho-maria ate que O extrato concentra

do possua aspecto oleoso.

4.7 - Secar o erlenmeyer em estufa a 759C por 3 horas.

4.9 - Fazer prova branca, utilizando filtro nao amostrado.

%
]
]
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CALCULOS

~ ~ . 3 3
ug Fragao Organica/m~ = _2 X (A - B) x 10

A

A - massa da fracao organica (mg) da amostra
B -~ massa da fragao organica (mg) da Prova Branca
V - Volume de ar amostrado.
BIBLIOGRAFTIA
(1) - Air Pollution Measurementes of the National

Air Sampling Network = 1957-1961
Public Health Service Publication 978 U.S. Gover—

nment Printing Office, Washington D.C.

(2) - Methods of Air Sampling and Analysis,
159-162, 1972 - Washington

American Public Health Association

(3) - Morris B. Jacobs = the Chemical Analysis of Air
Pollutants — Vol. X 103-111

ITnterscience Publishers, Inc., N.Y.

(4) - Suspended Particulates - Ambient Air Quality
Sampling and Analysis Series - Official
Method TS - 17-1 pg 14
Series Issued by the Technical Services Program
Kentucky Air, Pollution Control Comission -

Frankfort, Kentucky.,
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(Residuo Fixo) em Material Particulado em Suspensao

ANALISE DA FRACAO INORGANICA

33-10-040/1

INTRODUCAO

1.1

A quantidade de material inorganico (Residuo Fixo) con
tido no material particulado e determinada por um pro-
cesso envolvendo amostragem do ar, calcinagao do fil-

tro e analise por gravimetria.

0 Material Particulado em Suspensao, e coletado em um

1.2
periodo de 24 horas em um filtro de fibra de vidro me-
dindo 8 x 10 polegadas, usando um amos trador de altos'
volumes (Hi-Vol) (1)

EQUIPAMENTO

2.1 Amostrador de alto volume (Hi-Vol)

2.2 Filtros de fibra de vidro do tamanho 8 x 10 polegadas

2.3 Capsulas de porcelana

2.4 Mufla

2.5 Balanga Analitica

PREPARAGAO DA AMOSTRA

3.1 Cortar uma tira (na diregao da largura menor) de modo
que corresponda a fragao de 1/4 da area do filtro. O
corte leva em consideracao somente o tamanho correspon
dente a mancha de poeira. Esta operacao deve ser reali
zada com o auxilio de uma regua calgada e uma gilete,'
sem que a régua toque no material amostrado.

ANALISE

4,1 Tara da Capsula

4.1.1 Deixar a capsula de vitreosil ou porcelana em
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" mufla a 700°¢ durante 1 hora.

- bele2 Transferir para dessecador e apos 1 hora pesars
@ ' 0 dessecador devera estar equilibrado com a

temperatura da sala da balanga,.

be2 Pesagem da fragao do filtro amostrado,

4e2s1 Deixar a fragao do filtro amostrado em estufa

a 300C durante 24 horas,.

J 4622 Na capsula previamente tarada, colocar o fil

tro, e pesar,

4e3 Calcinagao

4e3s1 Levar a capsula contendo a fracao do filtro &

mufla, a 700°C por 1 hora, Apos esse tempo, re

tirar e colocar no dessecador por 1 hora,

. 46302 Pesars,

b4od Prova Branca

boebol Tara de capsula

behelsl Deixar a cApsula de vitreosil ou porce

a lana em mufla a 700°¢ durante 1 hora,.

bohole2 Transferir para dessecador e apos 1 ho
7 ra pesar, O dessecador devera estar e
i quilibrado com a temperatura da sala

da balangae.

B

I~
®
el
]
N

Pesagem da fracao do filtro nao amostrado (Pro

.

va Branca)

T i o

bebe2ol Deixar a fragao do filtro amostrado em

. estufa a 3OOC durante 24 horas,

4elio2s2 Na capsula previamente tarada, colocar
a fracao do filtro nao amostrado e pe
- ‘ sar.,

hehe3 Calcinagao da Prova Branca

-

holo3el Levar a capsula contendo a fracao do
. ~ )
filtro nao amostrado a mufla a 700°¢C
" .0
por 1 hora. Apos esse tempo, retirar e

colocar cm dessecador por 1 horae.

YA an 4y
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bebo3e2 Pesare

CALCULOS

501

ot sy

Massa de Residuo Fixo da Poeira (RF)

RE = ¢ - (A"P4) x PBy x 4

PBl

Porcentagem de Residuo Fixo na Amostra (T)

<A_P4) x PB

2
¢ PB]
T = . x 100
Py
onde:
A~ = massa da amostra (papel de filtro + poeira)
C = massa da amostra (papel de filtro + poeira)
calcinada
P4 = 1/4 da massa de poeira na amostra
PB1 = massa do .papel de filtro (Prova Branca)
PB2 = massa do papel de filtro calcinada (Prova Bran

ca)e
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CONSIDERACOES SOBRE O METODO.

0 desenvolvimento do metodo para Analise de Fragao Inorgﬁni
ca em Material Particulado em Suspensao, se deu em fungao '
de objetivos definidos no PJ 5.1/78.

Uma das caracteristicas deste projeto 6 caracterizar a ori-

gem do Material em Suspensao.

Considerando-se que o Carvao e um constituinte da fracao i-

norganica, uma analise de inorganicos que englobe o carvao

nao se presta para o tipo de estudo de caracterizagao de o-

rigem dos particulados ja que o carvao possul a mesma origem
dos componentes da fracao organica ou seja processos de com

bustao.

0 metodo descrito leva em conta estas observagoes nao consi

derando nos resultados obtidos o carvao como componente da

Fracao Inorganica e devido a isto & preferivel denominar o

metodo como sendo Residuo Fixo e nao Fracgao Inorganica.

BIBLIOGRAFIA

(1) Air Pollution Measurements of the National Air
Sampling Network, 1957 - 1961, Public Health Service
Publication n® 978 U.S. Government Printing Office

Washington D.C.

(2) Morris B. Jacobs - The Chemical Analysis of Alr
Pollutants - Vol. X - Interscience Publishers,

Inc., N.Y.

(3) M.B. Jacobs - The Analytical Chemistry of Industrial
Poisons, Hazards, and Solvents, Vol. I Second Edition-

Interscience Publishers Ltd., London.
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ANALISE DE CHUMBO EM MATERTIAL PARTICULADO

EM SUSPENSAO NA ATMOSFERA

Método Voltametria de Redissolugao Anodica

INTRODUCAO

0 método descreve a técnica apropriada para'determinagéo de
chumbo e seus componentes, medidos como Chumbo elementar na

Atmosfera.

PRINCIPIO DO METODO

2.1 0 Material Particulado Suspenso na Atmosfera & coleta
do durante 24 horas em filtro de fibra de vidro, uti-
1izando Amostrador de Alto Volume (Hi-Vol) .

2.2 0 chumbo no Material particulado @& solubilizado por

extragao a quente com Acido Nitrico.

2.3 0 Chumbo presente na amostra & analisado por meio da

Voltametria de Redissolugdo Anodica.

INTERFERENTES

outros metais solubilizados por extracdo com Acido Nitrico
e com meia onda (E 1/2) proxima ao do Chumbo podem interfe
rir na determinagao através da Curva de Calibragao.

pelo Método Adigao de Padrao Interno, minimizou-se os pos-—
siveis interferentes, obtendo~-se resultados bastante gsatis-

fatorios.

APARELHAGEM

4.1 Amostrador de alto volume.

4,2 Filtros de fibra de vidro de tamanho 8 X 10 polegadas.
OBS.: O contelido de Chumbo nos £iltros nao & critico,
porém & desejavel que sejam baixos. O mais im-

portante, & que a variacao de Chumbo contido de

filtro para filtro de um dado lote seja bem D€

queno (1).
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4,3 Bequers de 100 ml - Pirex
4,4 Baldes volumétricos de 200 ml
4.5 Pipetas
4.6 Frascog de polietileno
OBS.: Os frascos para estoque das amostras e solugoes,
devem ser de polietileno, de preferéncia polieti
leno linear.
4.7 Vidros de reldgios
4.8 Chapa aquecedora
4.9 Polaragrafo
OBS.: Limpeza do Material. Todo material de vidro refe
rido na aparelhagem deve ser cuidadosamente lava
do. Inicialmente deve ser lavado com detergente'
(se necessidrio, usar solugdo sulfocromica), enxa
guado com adgua e deixado imerso durante 4 horas
no minimo em solugao de HNO, 20% (peso/peso) la-
vado 3 vezes com agua destilada e deionizada e
secado em estufa.
REAGENTES

Todos reagentes devem ser de grau PA.

HNO. concentrado

3

Agua deionizada

HN03 3M
Adicionar 206 ml de HNO3 concentrado (63%) em agua em
um baldo volumétrico de 1.000 ml. Agitar bem deixar '

esfriar e completar o volume com agua deionizada.

HNO, 0,45M
adicionar 31 ml de acido nitrico concentrado em agua
deionizada em um baldo volumétrico de 1 litro. Agitar

deixar esfriar e completar o volume com agua deioniza
da.

Nitrato de Chumbo (Pb(NOB)z)‘ Reagente grau PA, pure-
za 99,0%. Aquecer durante 4 horas a 1209C e esfriar

em dessecador.
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Solugao Padrao-Estoque (1.000 ug Pb/ml).
Dissolver 1,598 g de Pb(NO3)2 em HNO; 0,45M em um ba
lao volumétrico de 1 litro. Completar o volume com

HNO3 0,45M. Guardar em um frasco de polietileno.

Solugao Padrao-Trabalho (20 ug Pb/ml)

Preparar por diluigao 4,0 ml de Solugdo Padrao-Estoque
(5.6) para 200 ml com HNO3 0,45M em balao volumétrico.
Preparar diariamente.

PREPARACAO DA AMOSTRA

6.1

6.4

Cortar uma tira (na diregao da largura menor) que cor-
responda a 1/8 da area do filtro. O corte leva em con-
ta somente o tamanho correspondente a mancha de poeira.
Esta operagao deve ser feita com o auxilio de uma ré-
gua calgada e uma gilete, sem deixar a réqua tocar no

material amostrado.

Colocar a tira de filtro em um bequer de 100 ml e adi-
cionar 30 ml de HNO3 3M de modo a cobrir completamente

o0 papel. Cobrir o bequer com vidro de reldgio.

Colocar o bequer em uma chapa elétrica e ferver suave-
mente durante 1 hora. Nao deixar a amostra evaporar a-

té a secagem.

Deixar o bequer esfriar e transferir a solugao para ba

lao volumétrico de 200 ml do seguinte modo.

6.4.1 Lavar bem o vidro de reldgio com agua deioniza-

da, recolhendo o lavado no balao.
6.4.2 Transferir o contelido do bequer ao balzao.

6.4.3 Com o auxilio de um bastao de vidro pressionar'
a tira de filtro contra a parede do béquer.

Transferir o extrato para o balao.

Adicionar 80 ml de agua deionizada no béquer, cobrir
com vidro de reldgio e deixar em repouso no minimo, du
rante 30 minutos. Esta etapa € muito importante e nao
pode ser omitida, pois permite o HNO, retido no filtro

3
difundir para a agqua.

6.5.1 Transferir a agua do bequer ao balao. Repetir '

6.4.3
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7. ANALISE

7.1

- Sensibilidade de Corrente - Faixa de (la.4b<]ﬂ*7AAm¥

3N 0040/

Lavar o bequer mais duas vezes com agua deionizada a-
té que o volume total no baldo esteja entre 160 a 170

ml. Nao & necessario deixar o bequer em repouso.

Fechar o balao, agitar vigorosamente. Deixar em repou
so por 5 minutos e completar o volume com agua deioni

zada. Agitar.

Transferir o conteldo para frasco de polietileno. Dei

xar decantar durante 4 horas.

Com o auxilio de pipeta, transferir o sobrenadante pa

ra outro frasco de polietileno.

Fazer Prova Branca, utilizando filtro nao amostrado.

Tomar 25 ml da amostra e transferir para o recipiente
do polardgrafo. Utilizar Polardgrafo que permite a
utilizacgao da técnica da Voltametria de Redissolucao

Anddica.

Condigoes de Analise

Polarbgrafo METROHM E-506, E-505

Método; Voltametria de Redissolucdo Anddica
Medida da corrente - Polarografia de Pulso

Eletrodo de trabalho - Eletrodo de Merciirio de Gota

Pendente (HMDE) tamanho da gota: 2 escalas de
divisao =
1,38 + 0,04 mn

Eletrodo de Referéncia - Ag/AgCL/RCl 3M

Eletrodo Auxiliar = Fio de Platina

Deaeracao = 5 minutos com nitrogénio °

de pureza 99,99%

Voltage Inicial - = 0,6V

Faixa de Voltage - 4+ 1,5V

Amplitude de Pulso -~ 10 mv

Angulo de Fase - 09

Tempo de Enriquecimento - com agitagdo 908S.

sem agitacao 308.
0,1

Velocidade da Carta -~ Imm/1,28 = 50 mm/min.




8. CALCULO

Cpp++ = B8(A - B)
\

Cpptt = Concentragao de Chumbo (ug/m3)

A = Concentragao de Chumbo em 1/8 da tira do filtro

da Amostra (ug)

B = Concentragao de Chumbo em 1/8 da tira do filtro

da Prova Branca

v = Volume de ar amostrado

9, COMENTARIOS

A Voltametria de Redissolucdo Anddica por ser um método re
comendado como equivalente (1), com alta sensibilidade e

de facil operacao, foi a adotada. A presenca de possiveis'

interferentes foi minimizada pela adigcdo de padrao interno
(1) . Outros métodos de analise podem ser utilizados (1) co
mo: espectrometria de absorcao atomica, espectrometria de

absorcao 6tica, método de extracao com Ditizona (3).

10.BIBLIOGRAFTA

;,(é .
'%V (1) Federal Register, 42, 240, 63083 - December 14, 1977
- .

;j (2) G. Colovor, et al. Analytica Chimica Acta, 64, (1973)
o 457-464
ik,

S
1;% (3) Sampling and Analysis of Atmospheres - ASTM, 26 1977,
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