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APRESENTACGCRO

De hA longo tempo a Superintendéncla de Sanesmento
Amblental - SUSAM, vem sendo solicitada no sentido de divulgar e pa-
dronizar métodos de amostragem e anflise de poluentes atmosféricos.
No entanto, antes de escolher alguns dentre os muitos métodos exis~
tentes esta Superintendéncia decidiu através do Centro Tecnolglco
da Diretoria de Controle da Poluigio do Ar, estudar e testar cada um
dos principals métodos recomendados, para sb entdo sugerir e divulgar
aqueles que apresentassem malor exatiddc, melhor precisio, reproduci-
bilidade, especificidéde e sensibilidade adequada dentro de razodveis
custos de equipamento, material de consum e mao de obra.

Estes nio s2o cbviamente, os {inlcos métodos existen
tes, mas s@o aqueles recomendados pela "United States Envirormental
Protection Agency” publicados no Federal Register como métodos de re~
feréncla e devidamente testados pela SUSAM.

Desta forma, espera-se que utilizados de forma ade~

quada, seja a publicagdo destes métodos, Gitil para os que dela fagam
uso.

ENG? NELSON NEFUSSI

SUPERINTENDENTE DA SUPE
RINTENDENCIA DF SANEAMEN
TO AMBIENTAL -~ SUSAM
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C - Método Referéncia para o Deferminacdo de
Dioxido de Nitrogénio na Atmosfera

| - PRINCIPIO E APLICABILIDADE

1.1 - 0 dioxido de nitrogéenio 5_coletad0 borbulhando-se o ar em uma so-

lugao de hidroxido de sodio-arsenito de sddio, formando-se uma s0
lugao estdvel de nitrito de sédiot O Ton nitrito formado, em se-'
guida, reage com acido fosforico, sulfanilamida e N-l-naftiletile
nodiamina dicloridrato, formando-se um composto colorido que e de

terminado colorimetricamente.

1.2 - 0 método & aplicavel para amostragens de 24 horas no campo e pos-—

terior analise no laboratorio.

2 = FAIXA DE CONCENTRAGAO E SENSIBILIDADE

2.1 ~ A faixa de concentragao do metodo esta entre 0.02 e 2 pe NOz/ml -

(a lei de Beer e seguida nesta faixa). Acima de 2,0 pg NO,/ml, de
ve-se fazer diluigoes. Usando-se 50 ml de reagente absorvente e
uma vazao de 200 cmglmin, durante 24 horas, o método permite de-'
terminar concentragoes de NO2 entre S_e 750}1_g/m3 (0,003 e 0,4
ppm) .

2.2 - Uma concentracdo de 0,04 pg NO,/ml produz uma absorbancia de 0,02

com celas de 1 c¢m.

3 - INTERFERENCIAS

3.1 = A interferencia do dioxido de enxofre, na formagao do composto co

lorido, & eliminada convertendo-o a Yon sulfato com peroxido de

. o~ e 2
hidrogenio antes da analise®.

3.2 - Foi observada uma pequena interferencia positiva de NO, em concen

tragoes, de N02 acima de 100‘pg/m3, quando a relagao NO:NO, e 3:1

ou maior. Estudos mostraram que em concentragoes altas de NO e -

NOZ’ 0 NO pode aumentar a resposta em NO, de 3 a 15%?

2
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4 - PRECISAO, EXATIDAO E ESTABILIDADE

Um desvio padrao relativo dé 5% a 67 pode ser esperado em concen-
tragoes de NO, de 40‘pg/m e 60)ug/m s respectlvamente, baseado '

em analises automatizadas em atmosferas padroes. A precisao, pro

vavelmente, seria diferente em anallses‘felqas manualmente.

EXATIDAO - Nao se dispoe de dados.

As amostras sao estaveis por 6 semanas, mo minimo.

5 - APARELHAGEM

AMOSTRAGEM - Ver figura Cl.

. B S o . N
i l .00t

5.1,1 = DISPOSITIVO DE CONTROLE DE VAZAO - Pode ser uma agulha hi

podermlca, dev1damente calxbrada, que mantenha uma vazao de, apro

‘x1madamente, 200 .cm /mln. A agulha deve ser. proteglda por um £il-

tro membrana colocado entre o frasco protetor e a agulha. Trocar'

o filtro depoxs de coletar 10 amostras.:

5.1.2 -~ BOMBA DE VACUO - Capaz de manter.uma pressac de, no mini-

mo, 0,6 atm na vazao desejada.

5.1.3 .= MATERIAL PARA CALIBRAGAO - Um medidor de vazao para va- /
zoes de aproximadamente, 200 em® /min, um cronometro e um "wet -

test" (1 1/revolugao).

ANALISE

'5.2,1 - BALOES VOLUMETRICOS - 50, 100, 200, 250, 500, 1000 ml.

5.2.2 = PROVETA - 1000 ml.

5.2.3 ~ PIPETAS - Volumetricas de 1, 2, 5, 10, 15 ml, graduadas '
de 2ml (0,1 ml).

5.2.4 = TUBOS DE ENSATO.
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5.2.5 - ESPECTROFOTOMETRO OU COLORIMETRO - Capaz de medir absorban
cias a 540 %P. '

6 - REAGENTES
6.1 - AMOSTRAGEM

6.1.1 - REAGENTE ABSORVENTE - Dissolver 4,0 g de hidroxido de so-'

dio em dgua destilada, adicionar 1 g de arsenito de sddio e diluir
para 1000 ml com agua destilada.

6.2 - ANALISE

6.2.1 - SULFANILAMIDA - Dissolver 20,0 g de sulfanilamida em 700
ml de agua destilada. Adicionar, agitando, 50 ml de acido fosfori-

co concentrado (85%) e diluif‘para 1000 ml. Esta solugao & estavel
por 1 més, se refrigerada.

.
%
.

'6.2.2 - NEDA - Dissolver 0,5 g de N-l-naftil-etilenodiamina diclo-
‘fidrato (NEDA) em 500 ml de agua destilada. Esta solugao e estavel

S

~ por 1 mes, se refrigerada e protegida da luz.

© 6,2,3 - PEROXIDO DE HIDROGENIO - Diluir 0,2 ml de peroxido de hi-'

drogenio 30% para 250 ml com agua destilada. Esta solugao pode ser

usada por um mes, se protegida da luz.

6.2.4 - SOLUGAO PADRAO DE NITRITO - Dissolver uma quantidade tal -
de nitrito de sodio dessecado em agua destilada e completar o volu
me para 1000 ml, de tal maneira que a solugEQ contenha 1000 pg NO2

/ml. A quantidade de nitrito de sddio a ser utilizada & calculada'
da seguinte forwma:

1,500

m 100

p

m-o=ocomagsa de NaNOZ, g
p = pureza do NaNOz, potcentagem
L,

500 = fator de conversao de NO, para NaNO,
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7.1 -

7.2 -

8.1 b

7 - PROCEDIMENTO

AMOSTRAGEM - Monte o sistema mostrado na figura Cl. Coloque exata
mente 50 ml de reagente absorvente no borbulhador. Retire o funil
conecte um medidor de vazao e determine a vazao inicial (Ql) Se
a vazao inicial for menor que 95% do valor de callbragao verifi-
que se nao ha vazamento é troque o filtro, se necessarlo.

Retire o medidor de vazao e racoloque o funil. Faca uma amostra—'

gem de 24 horas e determine a vazdo no fim do periodo (QZ)'

ANALISE - Acerte o volume da solugao do borbulhador para 50 ml |,
adicionando agua destilada. Pipete 10 ml da amostra para um tubo
de ensaio. Adicione 1,0 ml de peraxido de hidrogénio, 10,0 ml de -
sulfanilamida, e 1,4 ml de NEDA.,DePOLS da adlgao de cada reagen-
te, agitar o tubo de ensaio. Prepara uma prova branca da mesma ma
neira, usando 10 ml de reagente absorvente. Eapere 10 minutos e
determine a absorhdncia a 540 mp, usando,.a. prova branca como refe
réncia. Tire o valor de‘Pg Nozlml‘da‘curva de‘calibragao (8.2).

Amostras que tenham absorbancia maior do’ que aquela obtida na cur

va de callbragao para 2 Oapg/ml devem ser diluidas com reagente

absorvente ate que a absorbancia obtida esteja dentro da faixa de

callbragao,

8 - CALIBRAGAO E EFICIENCIA

AMOSTRAGEM

8.1.1 = CALIBRAGAO DO ROTAMETRO - Usando um "wet test" e um crond
metro determinar a vazao em diversas posigoes do rotametro., Faga

um grafico de posigao do rotametro x vazao.

8.2,2 = CALIBRAGAO DA AGULHA HIPODERMICA - Conecte o rotametro ca
librado com a agulha a ser calibrada e com uma fonte de vacuo, de
tal maneira que o sentidovdo fluxo de ar seja o mesmo daquele mog
trado na figura Cl. . |

Faca a leitura no rotametro e determine a vazao usando a curva de
calibragao do rotametro. Rejeite agulhas que nﬁo'fofnegam uma va

zao entre 190 e 210 cm3/min.
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8.2 - CURVA DE CALIBRAGAO - D11u1r 3,0 ml da solugao padrao de nitrito -
(6.2, 4) para 200 ml com solugao absorvente. Esta solucao contem 25
)e 80, /ml Plpete 1 2 5 e 15 ml dessa solugao 25’pg NO /m1 para
baloes volumetricos de 50, 50, 100 e 250 ml, respectlvamente e com
plete o volume com reagente absorvente. Estas solugoes coitém 0,50
11,00, 1,25 e l,So‘pg NOz/ml, respectivamente. Seguindo o procedi~'

. mento de analise (7.2) analisar estes padroes., Faca um grafico de
m'absorbﬁncia x pg NOZ/ml. Se for necessario devido a baixa concen-'
'tragao das amostras, pode~se acrescentar mais pontos a4 curva na -
faixa de 0,01 a 0,5 Je Noz/ml.

EFICIENCIA = A eflczencla de coleta. do. NO2 por este metodo na fai
*a de concentragao de 50 a 750’Fg N02/m , e de 857.'

9 CALCL
- AMOSTRAGEM

©9,1.1 - CALCULO DO VOLUME DE AR AMOSTRADO

S -
Ve =Ll 2y o7 oy 107°
!‘l . 2

~ = volume de ar amostrado, m
Q = vazao inicial, cm3/min

Q, = vazao ﬁinal,.‘cmB/min

= tempo de amostragem, minutos

1070 = conVersEo‘déf‘cm3 para m>

9.2 - CALCULO DA CONCENTRAGAO DE NO, em pg NO,/m
(pg NOz/ml) x 50

3 .
g NO,/m~ ‘= -
Al V x 0,85
vV o= voiﬁﬁe’ﬁe ar aﬁostrado m3
50 ={ volume de reagente absorvente utilizado na amostragem, ml
0,85 = ef1c1enc1a de coleta (85%)

9.2.1 - A cbncentraggo de NO, pode ser dada em ppm

3 -6
ppm N02 = ()13 NOZ/m) % 5,32 x 10
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