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1 OBJETIVO

1.1 Esta Norma prescreve o método de determinagdo de fluoretos no
fluxo gasoso de duto ou chaminé. pelo método do eletrodo de ion
especifico.

1.2 Este método permite analisar na faixa de 0.01 a 1000 ug de

fluoreto por mililitro. Para concentra¢des menores que 0.1 yg F~/mL.
h&d necessidade de maiores cuidados.

Nota: Casos especlais ter3o seus resultados validados apds estudo e
aprovacdo pelo 6rgdo oficial de protegdo do meio ambiente.

1.3 Esta Norma ¢ complementar ao Decreto Estadual n® 8468, artigo
28, de 8/9/76.

2 NORMAS COMPLEMENTARES
Na aplicacgdo desta Norma & necessdrio consultar:

Norma CETESB L92.225 — Dutos e chaminés de fontes estaciondrias -
Determinagéo de material particulado -
Método de ensaio

Norma CETESB E16.030 Dutos © chaminés de fontes estaciondrias -
Calibragdo dos egquipamentos utilizados na
amostragem de efluentes - Procedimento

3 APARELHAGEM
3.1 Equipamento para amostragem

3.1.1 Conjunto de boquilhas de ago inoxiddvel com extremidades
tronco-cotnicas de bordas finas.

3.1.2 Sonda de material compativel com a corrosividade ¢ temperatura
do meio, provida de Pitot, de termopar e de sistema de aquecimento
gue evite a condensagdo de vapor durante a amostragem.

Nota: A temperatura na sonda deve ser mantida em 120 z 10°C.

3.1.3 Porta-filtro de material compativel com a corrosividade e
temperatura do meio., provido de suporte de filtro de ag¢o inoxidéavel
com abertura de 20 mesh.

3.1.4 Sistema de aquecimento capaz de manter a temperatura de 120 %
10°C ao redor do porta-filtro, durante o periodo de coleta.
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3.1.5 Condensador composto de guatro borbulhadores do tipo
Greenburg-Smith. sendo os trés primeiros compativeis com a
corrosividade e temperatura do meio . ligados em série. com conexdes
de material nd@o contaminante., provido de termémetro na saida do
quarto borbulhador, com menor divis3o de 1°C. Os dois primeiros
borbulhadores devem conter volumes conhecidos de 4gua: o terceiro
deve estar vazio e o quarto deve conter silica-gel.

Nota: ©O segundo borbulhador deve ser com ponta normal e os outros
trés com ponta modificada.

3.1.6 Banho de gelo picado ou outro sistema equivalente de
resfriamento.

3.1.7 Sistema de medigd3o e controle. composto basicamente de:

vacubOmetro;

valvula de agulha para controle de fluxo:

bomba de vacuo:

gasémetro seco, provido de um termdémetro na entrada e outro
na saida com menor divis3o de 1°C;

placa de orificio:

dois manémetros diferenciais com fundo de escala de 2450 Pa
(250 mmH0):

O a4anTn

Nota: Os casos de pressdc de velocidade inferiores a 12.7
Pa (1.3 mmH;0O) requerem o uso de mandémetro de alta

sensibilidadse.
g) barémetro de mercirio ou equivalente com menor divis&o de
267 Pa (2 mmHg):
h) termébmetro com menor divisdo de 1°C e cujo selemento
sensivel ou termopar é acoplado & sonda (ver 3.1.2):
i) cronémetro.
3.2 Aparelhagem para preparacdo e anidlise da amostra

3.2.1 Escova de ndilon com cabo de ago inoxidével com comprimento um
pouco maior que o da sonda.

3.2.2 Duas pissetas de polietileno de 500 mL.
3.2.3 Cilindro graduado de 250 mL e balanga com precisdo de 0.5 ¢g.
3.2.4 Funil de polietileno.

3.2.5 Frascos de polietileno de alta densidade, com capacidade de
500 8 1000 mL, com tampa.

3.2.6 Placas de Petri de pléstico.
3.2.7 Baldo volumétrico de 1000 mL.
3.3 Aparelhagem para destilagéo
Deve ser conforme mostra a Figura 1, composta basicamente de:
a) bal8o de destilagd@o de 1000 mL com fundo redondo e junta

esmerilhada;
b) bal3o volumétrico de 250 mL:
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c) ter?émetro com menor divis8o de 1°C na faixa de 100 a
d) 2ggdgﬁsador;
e) sistema de aquecimento.
3.4 Aparelhagem para analise
3.4.1 Mufla capaz de atingir 600°C.
3.4.2 Chapa de agquecimento capaz de atingir 500°C.
3.4.3 Cadinho de niquel ou platina com capacidade de 75 a 100 mL.
3.4.4 PBalanga analitica com precis3o de 0.1 mg.
3.4.5 Béquer de vidro de 1000 mL e bégqueres de plastico ou copos de
pldstico de 50 mL.
3.4.6 Erlenmeyers de 500 mL.
3.4.7 Pipetas volumétricas de 5. 10. 20 e 25 mL.
3.4.8 Eletrodo de fluoreto.
3.4.9 Eletrodo de referéncia.
3.4.10 Potenciémetro. com escala em mV e com precisdo de * 0,1 mV,

4 EXECUGAO DO ENSAIC
4.1 Principio do método
O fluoreto s6lido e o gasoso s8o coletados da fonte. sendo que o

primeiro é retido no filtro e na sonda e o segundo, nos borbulhadores
com Agua: a analise & conduzida pele método do eletrodo de ion

especifico.
4.2 Reagentes e materiais (todos devem ter grau P.A.)

4.2.1 Silica-gel com indicador de umidade, e granulometria de 1.0 a
3.4 mm (aproximadamente 16 a 6 mesh).

4.2.2 Oxido de cdlcio. contendo no méximo 0.005% de fluoreto.

4.2.3 Indicador fenolftaleina a 0.1% em massa, em mistura de
dguaretancl a 1:1.

4.2.4 Hidréxido de sédio em pastilhas.
4.2.5 Acido sulfurico concentrado.
4.2.6 Agua destilada e desionizada.

4.2.7 Solucdo de hidréxido de sédio 5M: dissolver 20 g de NaOH em
100 mL de Agua destilada e desionizada.

4.2.8 Acido sulfurico a 25% em volume.
4.2.9 Solug3o tamp3do TISAB: em um bégquer de um litro contendo

aproximadamente 500 mL de &gua destilada e desionizada, adicionar §7
mL de Acido acético glacial, 58 g de cloreto de sodioc e 4 g de CDTA
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(adcido ciclohexileno 1.2, dinitrilo tetracético). Agitar ate
dissolver. Colocar © béquer em banho de gelo para esiriar.
Lentamente. adicionar soluc3@o de NaOH 5M. medindo continuamente o pH.
até alcangar o valor 5,3. Deixar esfriar até a temperatura ambiente.
Transferir para um bal3o volumétrico de um litro e completar o volume
com Agua destilada e desionizada.

4.2.10 Solug3o-padr3o de fluoreto 1000 ug F /mL: pesar 2.21 g de
fluoreto de sédio (NaF) previamente seco no minimo por duas horas a
110°C o resfriado em dessecador. Traneferir para um baldo volumétrico
de um litro. dissolver e completar o volume com &gua destilada e
desionizada. Guardar em frasco de polietileno.

4.2.11 Filtros de papel ou de membrana orgénica. que resistam a uma
exposigdo prolongada a 135°C e que apresentem pelo menos 95% de

eficiéncia de retencdo de particulas de até 0.3 um.
4.2.12 Filtros de papel. Whatman n® 54141 ou equivalente.
4.3 Procedimento

Antes de iniciar a amostragem, certificar-se de que a aparelhagem
esteja calibrada de acordo com a Norma CETESB E16.030.

Nota: Deve ser svitada a colocagidoc de graxa em superficies expostas
pois pode causar baixos resultados de fluoreto, devido a

adsorgdo,
4.3.1 Preparagdo preliminar

4.3.1.1 Pesar aproximadamente 200-300 g de silica-gel. no borbulha
dor que sera& utilizado na amostragem.

4.3.1.2 Certificar-se visualmente de que os filtros nao apresentam
qualquer irregularidade e identificé-los.

4.3.2 Determinagd@o preliminar

Proceder como em 5.3.2 da Norma CETESB L9.225. Deve ser escolhida uma
boquilha que n3o exceda & vazdo de 25 L min.

4.3.3 Preparo dos equipamentos para coleta da amostra

4.3.3.1 Colocar 100 mL de &Agua destilada e desionizada em cada um
dos dois primeiros borbulhadores. deixando o terceiro vazio. e . no
quarto. cerca de 200-300 g de silica-gel.

4.3.3.2 Pesar cada um dos borbulhadores com precisdo de 0.5 g.
4.3.3.3 Montar o porta~filtro.

4.3.3.4 Montar o trem de amostragem como mostra a Figura 2. Se
necegsdrio, utilizar graxa para vedagdo nas conexdes.

4.3.3.5 Manter os borbulhadores em banho de gelo ou sistema de
resfriamento equivalente,

4.3.3.6 Efetuar teste de vazamento antes de iniciar a coleta, de
acordo com o seguinte procedimento:
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fechar a entrada da boquilha e ligar o sistema de aquecimento da
sonda e do porta-filtro até gue atinja a temperatura de 120 : 10°C.
Abrir completamente a vdlvula de ajuste grossc e ligar a bomba de
vAcuo. Abrir parcialmente a valvula de ajuste grosso e vagarosamente
fechar a véAlvula de ajuste fino até que se atinja uma depressdo de
50,7 kPa (380 mmHg). Para eliminar a depress3o do sistema., abrir
vagarosamente a entrada da boquilha e desligar imediatamente a bomba.

Nota: E tolerdavel um vazamento de até 0,60 L.min.

4.3.4 Coleta da amostra

4.3.4.1 Durante a amostragem, manter a temperatura da sonda e do
porta-filtro na faixa de 120 x 10°C,

4.3.4.2 Anotar a leitura inicial do gasfmetro e a pressdo
barométrica: nivelar e zerar os mandmetros antes de dar inicio a
coleta.

4.3.4.3 Assegurar-se de que a valvula de ajuste grosso esteja
completamente fechada e a de ajuste fino. completamente aberta.

4.3.4.4 Colocar a sonda no primeiro ponto de amostragem.

4.3.4.5 Ligar a bomba e abrir a vélvula de ajuste grosso. Em
seguida, regular a valvula de ajuste fino de maneira que a vazdo de
coleta seja menor que 25 L min e, simultaneamente. acionar o
crondmetro. iniciando assim a coleta no primeiro ponto.

4.3.4.6 Coletar durante pelo menos dois minutos e meio por ponto.
4.3.4.7 Anotar os dados em um formuldrio como o da Figura 3.

4.3.4.8 Repetir a operag3oco nos outros pontos de amostragem. O tempo
total de amostragem ndoc deve ser inferior a 60 minutos e o volume
total coletado deve ser no minimo de 850 litros (0°C. 101325 Pa. base
seca) .

4.3.4.9 Durante a coleta nos vadrios pontos, certificar-se de que:

a) a depreesdo no vacudémetro ndo exceda 60,7 kPa (380
mmHg). Se isto ocorrer. interromper a coleta, repetir o
teste de vazamento (como indicado em 4.3.3.6)., retirar o
filtro colocé-lo numa placa de Petri. colocar novo
filtro. repetir o teste de vazamentoc (como indicado em
4,.3.3.6) e anotar a taxa de vazamento. caso este ocorra:

Nota: E tolerdavel um vazamento de até 0.6 L./m.

b) a temperatura dos gases que saem do uUltimo borbulhador
(silica-gel). seja inferior a 20°C: : '
c) a vazdo de coleta seja menor do que 25 L/min.

4.3.4.10 Ao fim da coleta no uUltimo ponto. desligar simultaneamente
a bomba e o cronmetro. retirar a sonda e registrar a indicagd3o do
gas6metro.

4.3.4.11 Fazer o teste de vazamento (como 1indicado em 4.3.3.6) na
depress3o mé&xima registrada durante a amostragem e anotar a taxa de
vazamento. caso este ocorra. -

Nota: E toleravel um vazamento de até 0.6 L.m,.
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4.3.4.12 Calcular o valor da isocinética de acordo com 6.1.10 b) da
Norma CETESB L9.225. Considerar védlida a amostragem somente s§e O
valor encontrado estiver na faixa de %0 a 110%.

4.3.5 Preparacg@o da amostra

4.3.5.1 Remover o conjunto sonda. bogquilha, porta-filtro e
borbulhadores do trem de amostragem: retirar das conexfSes a graxa. se
utilizada., e fechar com rolha de borracha as aberturas existentes.

4.3.5.2 Transferir este conjunto para uma A&rea limpa e protegida do
vento a fim de evitar a contaminag3c da amostra. Limpar todas as
superficies externas do conjunto,

4.3.5.3 Pesar cada um dos borbulhadores com precisdo de 0.5 g e
anotar o valor obtido em um formulaArio. como o da Figura 4.

4.3.5.4 Transferir a &dgua dos trés primeiros borbulhadores para um
frasco de polietileno (frasco n® 1). Lavar os borbulhadores e todas
as conexdes de vidro com &gua destilada e desionizada: transferir
essa é&égua de lavagem para o frasco de polietileno e feché-lo
cuidadosamente. Este frasco contém fluoreto gasoso.

4.3.5.5 Retirar o filtro do porta-filtro e colocé-lo em uma placa
de Petri. Se durante a amostragem houve necessidade de trocar
filtro(s) (ver 4.3.4.9 a)). colocar todos os filtros na mesma placa.
Os filtros contém uma parte de fluoreto sdlido.

4.3.5.6 Usando &gua destilada e desionizada e uma escova de néilon,
remover para o frasco de polietilenoc (frasco n® 2) todo o material
particulado depositado na boquilha. sonda e porta-filtro. Lavar ate
que nenhum material seja percebido visualmente. recolhendo a Agua de
lavagem aoc mesmo frasco e fechdé-lo cuidadosamente. Esse frasco contém
a outra parte de fluoreto solido.

4.3.5.7 Marcar o nivel do 1liquido de cada frasco e rotulé-los
identificando completamente seu contetdo.

4.3.6 Curva de calibracéao
Diariamente. antes de cada andlise. construir a curva de calibragio
do eletrodo de ion especifico. procedendo como em 4.3.6.1 a 4.3.6.9.

4.3.6.1 Preparar uma solugdo-padr@o de fluoreto 100 pg F~/mL como

pipetar 10 mL da solugdc de fluoreto 1000 {g F~"mL para um
baldo volumétrico de 100 mL e completar seu volume com Agua
destilada e desionizada.

4.3.6.2 Preparar uma solugdo-padréo de fluoreto 10 ug F~/mL como

pipetar 10 mL da solug8o-padrdo de fluoreto 100 ug F~/mL
para um balZo volumétrico de 100 mL e completar seu volume
com Agua destilada e desionizada.

4.3.6.3 Repetir o procedimento de diluigles sucessivas e obter as
solugbes-padrdo de fluoreto 0.1: 0.3: 1 e 3 ug F~/mL. Medir também o

préprio padr3o (10 pg F~rmL), gque corresponde ao quinto ponto da
curva, :

4.3.6.4 Pipetar 5 mL de cada solug@o-padrdo dentro de béqueres de
polietileno. Adicionar a cada béquer 5 mL da solug3o-padr3o TISAB.
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4.3.6.5 Lavar o eletrodo com &gua destilada e desionizada e a
seguir enxuga-lo.

4.3.6.6 Imergir o eletrodo na solugdo-padr@o mais diluida durante
trés minutos sob agitag3o constante: ler o potencial e anota-lo num
formulario como o da Figura 5. Remover o eletrodo e mergulhé-lo em
adgua destilada e desionizada por 30 segundos. Retiré-lo e enxugé-lo.

4.3.6.7 Repetir o procedimento anterior com as outras solugSes-
padrdo no sentido da solugdo mais diluida para a mais concentrada.

4.3.6.8 Tragar a curva de calibragdo em papel mono-log langando os
valores do potencial na escala linear e os da concentragdo na escala

log.

Notas: a) Os valores da concentracgdo a usar na construgdo da curva
devem ser os nominais; por exemplo., quando 5 mL de

solugdo-padrdo 10 ug F~/mL 3o diluidos com 5 mlL de
solugdo TISAB, a concentragdo ainda é designada 10 g
F~/mL.

b) Para concentrag¢des entre 1000 e 1,0 g F~smL deve ser
obtida uma reta. Para concentragdes entre 1.0 e 0.1 ug

F~-mL alguns eletrodos se afastam da linearidade: nestes
casos. devem ser utilizadas solugdes-padrdo adicionais
com concentragfes intermedidrias.

4.3.6.9 Quando a amostra a analisar tiver concentragdo menor que 8

pg F~/mL do destilado. é necessdrio construir uma curva de calibragdo
utilizando solucgdes-padrdo com as seguintes concentrag¢des: 20: 10;

2,0; 1,0 0,1 & 0.01 pg F~mL.
4.3.7 Determinacio do fluoreto de sdédio

4.3.7.1 Preparag3o da amostra para destilagdo
Proceder como gegue:

a) verificar o nivel do frasco n® 2: caso sge constate
alterag3o do nivel, rejeitar a amostra;

b) filtrar o contetdo do frasco n® 2 através de filtro
Whatman n® 541 ou equivalente. recolhende o filtrado em
um bégquer de 1500 mL e transferir para um baldoc volumé
trico de 1000 mL:

Nota: Se o volume do filtrado exceder 800 mL. adicionar
fenolftaleina e soclug8o de hidréxido de sédio
{NaCH) até o meio ficar bé&sico. Evaporar até 8GO0
m%ooe transferir para um bal3o volumétrica de
1 mL . '

c) colocar em um cadinho o filtro utilizado nessa filtracdo
e o(s) utilizado{s) na coleta; adicionar alguns milili
tros de &gua destilada e desionizada e macerd-los com
uma bagueta de vidro: '

d) adicionar 100 mg de odxido de cdalcio (Ca0O) aoc cadinho.
misturar o contetudo até formar uma pasta fluida e
adicionar algumas gotas de fenolftaleina:

e) colocar o cadinho sobre uma chapa de aquecimento.
aguecer em baixa temperatura (50-60°C) até evaporar
completamente:
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f)

g)

h)

i)

1)

1)

Nota:. Durante a evaporagdc. manter alcalina a pasta
fluida. para evitar perda de fluoreto. Se o
indicador tornar-se incolor durante a evaporagao.
adicionar éxido de célcio até retornar a colora
¢3o rosea e continuar a evaporag8o até a secura.

cobrir o cadinho com um vidro de reldgio e aumentar
lentamente a temperatura da chapa de aquecimento até que
o contetdo do cadinho se carbonizse;

Nota: Este processo poderd levar algumas horas.

colocar o cadinho na mufla e. lentamente, aumentar a
temperatura até alcangar 600°C; manter essa temperatura
até reduzir a cinzas o seu conteldo: remover o cadinho
da mufla e deixar esfriar:

adicionar aproximadamente 4 g de hidroxido de soédio tri
turado e misturar:

retornar o cadinho a3 mufla e fundir por 10 minutos a
600°C; remové-lo da mufla e deixd-lo esfriar até &
temperatura ambiente:

usando cerca de 20 mL de Agua destilada e desionizada
quente. transferir o contelido do cadinho para o baldo
volumétrico que contém o filtrado (alinea b): repetir
esse procedimento. Para assegurar a completa remog3o da
amostra, lavar com duas por¢gdes de 20 mL de &cido
sulfirico a 25% em volume e cuidadosamente transferir
essa Adgua de lavagem ao baléo;

completar o volume com Adgua destilada e desionizada e
agitar vigorosamente: deixar precipitar os sdélidos ndo
digsolvidos. se houver.

Ajuste da relagso &cidordgua da solugdo para destilagdo
como segue:

a)

b)

c)

d)

colocar 500 mL de &gua destilada e desionizada num baldo
de destilag3o de um litro e adicionar lentamente 250 mL
de acido sulfirico concentrado sob agitacgdo constante;
adicionar de 20 a 30 pérolas de vidro. previamente
secadas em estufa, e alguns pedagos de vidro:

Nota: E fundamental a adig8o das pérolas de vidro pre
viamente secadas em estufa para evitar possivel
explos@o do baldo.

montar a aparelhagem de acordo com a Figura 1:;

agquecer o baldo de destilag8o até alcangar 175°C: parar
o0 aguecimento e desprezar o destilado.

Destilagdo da amostra
como segue:

a)

esfriar o conteldo do bald3c de destilagdo, abaixo de
80°C:

Nota: Se., por gualquer motivo., a temperatura da solugdo
descer até 4 temperatura ambiente. adicionar
novas pérolas de vidro previamente secadas em
estufa e aquecer novamente até 175°C.
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b)

c)

d)

o)

determinar o© tamanho da aliquota a ser destilada., de

modo que contenha menos que 0.6 mg de fluoreto. proceden

do da seguinte maneira:

- pipetar 0.1: 0.5: 1.0: 3.0 e 5 mlL da amostra
{4.3.7.1.1) em bégueres de polisetileno e adicionar
Agua destilada e desionizada até completar um volume
total de 5 mL em cada béquer:

~ adicionar 5 mL de solugdo tampdo TISAB e misturar bem:

~ 1inserir os eletrodos de fluoreto e de referéncia na
solucdo e determinar a diferenga de potencial entre os
eletrodos:

—~ determinar a concentrag@o (C) de fluoreto em cada

béquer (4g F~ mL). através da curva de calibragdo;

- adotar para o cédlculo da aliquota a destilar a maior
concentracdo encontrada:

~ calcular o tamanho da aliquota a ser destilada atraveés
da seguinte fdérmula:
aliquota para destilagdo (mL) = 600

c

pipetar no frasco de destilagdo uma aliquota igual ou
menor do que a calculada e adicionar &gua destilada e
desionizada até completar um volume total de 220 mL:
colocar um baldoc volumétrico de 250 mL na saida do
condensador:

iniciar a destilagdo aquecendo o bald3co o© mais répido
possivel e coletar todo o destilado até a temperatura
atingir 175°C:

Notas: a) Evitar gque a solugdoc do baldc de destilagdo
ultrapasse 175°C: caso 1sto ocorra. haveréa
passagem de Acido sulfirico para o destilado.

b) Destilagdes muito lentas podem acarretar
baixa eficiéncia na recuperagdc de fluoreto.
O fluoreto. por este processo de destilagdo,
é separado dos outros constituintes da amos
tra pela destilagio do 4cido fluocrsilicico.
Amostras com baixa concentragdo de fluoreto
deverdo ser destiladas em primeiro lugar para
eliminar contaminacdo pelo arraste do fluore
to da amostra mais concentrada.

c) O 4&cido no frasco de destilagdo pode ser
utilizado tantas vezes até gque haja arraste
de interferentes ou seja pobre a recuperagio
de fluoreto. Isso pode ger verificado a cada
dez destila¢des usando uma prova em branco
(&gua destilada ' e desionizada) ou uma
solucgdo-padrd3o. O 4cido deve gser trocado ge a

prova em branco exceder a 0,1 g F~mL ou ©
fluoreto recuperado for menor que 9%0%.

d) Apds a destilagdo da amostra mais concentrada
(ordem de mg) se tiver que fazer-se destila
¢3c de novas amostras de concentrag3o mais
baixa, ent3@o serd necessdria uma pré-destila
¢330 da solugdo de destilagdc a fim de remover
qualquer fluoreto residual. Para iesso. adicigo
nar 220 mL de Adgua destilada e desionizada ao
baldo de destilacdo e destilar como no caso
do ajuste da relagdo Acidorégua (item
(4.3.7.2).
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f) completar o volume do bal3oc gque contém o destilado
coletado com 4&gua destilada e desionizada e agitar
vigorosamente.

4,.3.7.4 Determinagd3o da concentragdo
Proceder como segue:

a) agitar o bald@o volumétrico gque contém o destilado e
pipetar 5 mL dessa solug3o num béquer de polietileno de
50 mL:

b) adicionar aoc béquer 5 mL da soclugdo-tampdoc TISAB e
misturar bem:

c) imergir os seletrodos de fluoreto e de referéncia dentro
da solucdo e agitar. Apds trés minutos. anotar a
diferenga de potencial entre eletrodos (mV):

d) determinar a concentrag@o de fluoreto através da curva
de calibrag&o.

Nota: Se a concentragdo for t3oco alta que se encontre
préxima do limite de aplicabilidade do método.
deve-se proceder a uma diluig3oc da amostra por um
fator miltiplo de 10 (dez). Neste caso, ac deter
minar a concentragdo pela curva de calibragdo.
deve-ge levar em congideragéo o fator de
diluig8o.

4.3.8 Determinagdo do fluoreto gasoso

Transferir a amostra do frasco n® 1 (4.3.5.4) para um bal3o volumé
trico de 1000 mL e completar seu volume com &gua destilada e
desionizada. Agitar e proceder como em 4.3.7.4.

4.4 Representatividade da amostragem

E necessdrio que a amostragem seja representativa das condigdes de
operacéo da fonte de emiss8o. Deve-se. entd@o., efetuar pelo menos duas
determinagdes de flucreto total por fonte. A amostragem deve ser
considerada representativa se os resultados obtidos em cada coleta
ndo forem discrepantes aentre si.

5 RESULTADOS

5.1 Célculos

5.1.1 Efetuar o0s cdlculos previstos em 6.1.1 a 6.1.13 da Norma
CETESB L9.225.

5.1.2 Calcular a massa de fluoreto sdélido (Mpg) e fluoreto gasoso
(Mpg). a concentragio de fluoreto total (Cpy) e a taxa de emissdo de
fluoreto total (Tepy) pelas seguintes fdrmulas. respectivamente:

Cpg.Vd.Vta.Fd

1000 Va
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onde

CFrs

vd
Vta
Fd
Va

MFg

Crt

vgn

I

Tepg=
Cnbs=

massa de fluoreto sdélido contidc na amostra, em mg
concentragdo de fluoreto sélido obtido pela curva de
calibracgéo, em jg F~-mL

volume do destilado coletado e completado., em mL

volume total da amostra. em mL

fator de diluig@o (me nocesséirio)., adimensional

volume da aligquota. em mL
massa de fluoreto gasoso contido na amostra. em mg

concentragdo de fluoreto gasoso obtido pela curva de

calibragdo, em pug F~~/mL
concentrag3io de fluoreto total nas condigdes normais base

seca., em mg F- N m3
volume do gds medido no gasdmetro. nas condigles normais,

base seca. em N m?
taxa de emiss3o de fluoreto total. em kg-h

vazio do efluente gasoso nas condig¢Ses normais, base
seca, em N m3-h,.

5§.2 Relatédrio

Do relatério deve constar pelo menos:

TAQ G OALOUTD
Nt Nt st Nt Wrat Nt Nl Wttt

(o]
a
a
a
a
a
(o]
(=}

numero desta Norma:

massa de fluoreto sdlido;

massa de fluoreto gasoso:
concentragdo total de fluoreto:
taxa de emieesdo:

data:

nome do técnico amostrador;

utras informag¢des consideradas de importéncia para o caso.

#FIGURAS DE 1 A 5



12 CETESB/L9.213

TUBO DE CONEXAO

o

TERMOMETRO

CONDENSADOR

BALAO DE
DESTILAGAO DE
{ LITRO

AGUA

MANTA DE
AQUECIMENTO

BALAO,
VOLUMETRICO
DE 250 ml

FIGURA 1 - Aparelhagem para destilagéao
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FIRMA : DATA:__ /[ / PROCESSO:
TEMPO: LOCAL' patm :
INICtO : TERMINO : T. AMBIENTE:
VOLUME TEMPERATURA
romo ostAncia | 00 AP AH | VACUO GASOMETRO BORBU. | PORTA- )
GAs ENTRADA| saipa [LHADOR | FILTRO | CHAMINE
AP ) BH
EQUIPE:
1.
2.
3. COLETA /AMOSTRAGEM

FIGURA 3 - Modelo de folha de campo
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y.4 yd
FIRMA DATA COLETAJAMOSTRAGEM
MASSA DE AGUA COLETADA (g)
BORBULHADOR FINAL INICIAL DIFERENCA
1
2
3
4
TOTAL
FIGURA 4 —~ Formuléario
DATA L. L DATA DA PREPARAGAD DO PADRAD L Vi
N° DO ELETRODO TEMPERATURA DO PADRAD
CONCENTRAGAD DA SOLUCAD-PADRAD DE
FLUORETO (ugF Hml) POTENCIAL DO ELETRODO (mV)
0.1
0.3
1
3
10

FIGURA 5 - Modelo de formulario para determinar a curva de calibragédo




