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1 OBJETIVO

1.1 Esta Norma prescreve 0 metodo de amostragem de efluentes para a
determinagdo da concentragao e da taxa de emissao de compostos orga
nicos semivolateis no fluxo gasoso de dutos e chaminés de fontes es

tacionarias, inclusive incineradores.

Nota: Casos especiais terao seus resultados validados apés estudo e

aprovagao pelo 6rgéo oficial de defesa do meio ambiente.

2 NORMAS COMPLEMENTARES

Na aplicagao desta Norma eé necessario consultar as seguintes Normas
CETESB:

1.9.221 - Dutos e chaminés de fontes estacionarias - Determinagao
de pontos de amostragem

Dutos e chaminés de fontes estacionarias - Determinagao

- L9.222 -
da velocidade e vazao dos gases

- L9.223 - Dutos e chaminés de fontes estacionarias - Determinagao
da massa molecular seca e do excesso de ar do fluxo ga
S080

- L9.224 - Dutos e chaminés de fontes estacionarias - Determinagao
da umidade dos efluentes

- F16.030 - Dutos e chaminés de fontes estacionarias - Calibragao

dos equipamentos utilizados na amostragem de efluentes
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3 DEFINICOES

Para os efeitos desta Norma e adotada a definigao 3.1.

3.1 Composto semivolatel

Composto com ponto de ebuligéo superior a IOOOC.

4 APARELHAGEM

1 Equipamentos para amostragem (Ver Figura 1)

4.
4.1.1

Conjunto de boquilha de ago inoxidavel com bordas finas e conicas.

Sonda de material compativel com a corrosividade e temperatu

meio, provida de Pitot, termopar e sistema de aquecimento que

a condensagao de vapor durante a coleta.

Ciclone com Erlenmeyer.

Porta-filtro de vidro borossilicato.

Sistema de aquecimento capaz de manter a temperatura de 120 %

10°C no porta-filtro durante todo o periodo da coleta.

4.1.6

Condensador composto de quatro borbulhadores do tipo Greenburg-

Smith, ligados em série com conexoes de vidro ou de outro material

nao contaminante, provido de termometro na saida do ultimo borbulha

dor, com menor divisao de 1°c. 0s dois primeiros borbulhadores devem

conter volumes conhecidos de agua, o terceiro deve estar vazio e o

quarto deve conter silica—gel.

4.1.7

4.1.8

Banho de gelo picado ou outro sistema de resfriamento.

Sistema de medigao e controle composto basicamente de:

a)
b)
c)
d)

e)

f)
g)

h)
i)

vacuometro;

bomba de vécuo;

valvula agulha para controle de fluxo;

gasSmetro seco provido de termometro na entrada. e saida,
com menor divisao de 1°C;

dois manometros diferenciais com fundo de escala de 2452 Pa
(250 mm H,0);

placa de orificio;

barometro de mercurio ou equivalente com menor divisao de
133,3 Pa (2 mm Hg);

cronometro;

termometro com menor divisao de 1°C e cujo elemento sensivel

ou termopar e aquele acoplado a sonda;
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FIGURA 1 - Trem de amostragem para determinagéo de

semivolateis

4,1.9 Filtros de fibra de vidro, livre de compostos orgénicos, apre
sentando pelo menos 99,95% de eficiencia para retencgao de particulas

de até 0,3 pm, com pH o mais proximo possivel de 7 (sete).
4.1.10 Bomba de recirculagao.

4.1.11 Mbdulo de amostragem de compostos organicos constituido basi

camente de:

a) uma segéo de condicionamento de gés;

b) um captor de organicos por adsorgao.

O sistema de condicionamento de gés deve ser capaz de condicionar o
gés, que sai do porta-filtro, a temperatura que nao exceda 2OOC.C)caQ
tor de organicos deve ser dimensionado para conter aproximadamente
20 g de resina polimérica porosa (XAD-2, da Rohm e Haas, ou equiva
lente) e deve ser encamisado para manter a temperatura do gés a
17 SOC, na parte interna. O meio refrigerante mais comum e a égua
gelada do banho dos borbulhadores, a qual circula no sistema atraves
de uma bomba peristéltica. O captor de orgéniCos deve apresentar uma
cavidade ou depresséo, capaz de.acomodar adequadamente - um pequeno
par termoeletrico destinado a monitorar a temperatura de entrada do
gés. O coletor de condensado deve ter tamanho suficiente para rece

ber o condensado apés o condicionamento do gas. Os componentes do mo
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dulo organico devem ser dispostos de modo que o fluxo de condensado
desga verticalmente desde a segao de condicionamento, passando pelo
meio adsorvente e entrando no coletor. Normalmente, este se assemelha
a um borbulhador vazio, instalado diretamente abaixo do modulo de
adsorgéo; pode ser superdimensionado, mas deve ter um tubo central
com o comprimento reduzido (no minimo, a metade do comprimento dos
tubos dos borbulhadores normais) para coletar grande volume de con
densado sem que ocorra borbulhamento e extravazao para o trem de bor
bulhadores. Todas as superficies do modulo de organicos em contacto
com O gés devem ser de vidro borossilicato, '"teflon" ou outro mate

rial inerte. A Figura 2 apresenta um esquema do modulo de organicos.

JUNTA. ESFERICA 28/12

3 SERPENTINA DE VIDRO,
\ @ Bmm

CAMISA DAGUA DE
VIDRO .

SENTIDO DO
FLUXO

DISCO DE VIDRO
SINTETIZADO

ADSORVENTE

TAMPEO OE LA DE
VIORO :

DISCO DE AGO INO..
XIDAVEL SINTERIZADO

MOLA DE RETENGAO

JUNTA DE VEDAGAD
#/ SOLVENTE, # 15 mm

{ou bolso 28/12)

FIGURA 2 - Esquema do modulo de organicos

4.1.12 Extensao flexivel da sonda, quando necessaria, com paredes
internas lisas e provida de sistema de aquecimento que evite a con

densagao de vapor durante a amostragem.
4.1.13 Recipiente adequado para a coleta de gases de combustao.

4.2 Aparelhagem para preparacao e analise da amostra

4.2.1 Cilindro graduado de 250 mL.
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4.2.2 Balanga com precisao de 0,5 g.

4.2.3 Balanga analitica com precisao de 0,1 mg.

4.2.4 Funil.

4.2.5 Baloes voluméetricos de 250, 500 e 1 000 mL.

4.2.6 Pipetas.

4,2,.7 Buretas de 50 mL.

4.2.8 Erlenmeyer de 125 mL,

4.2.9 Aparelho de Orsat.

Utensilios para recuperacao da amostra

3
.3.1 Escovas com cerdas de nailon ou material inerte, com cabo um

pouco mais comprido que a sonda.

4.3.2 Treés pissetas de "teflon' ou de vidro.

4.3.3 Frascos de vidro borossilicato, cor ambar, com capacidade de
500 e 1000 mL.

4.3.4 Placas de Petri, de vidro vedadas circunferencialmente com
fita de "teflon" (largura 25 mm), para estocagem e transporte dos
filtros.

4.3.5 Frasco de pléstico para armazenar a silica—gel.

5 EXECUGAO DO ENSAIOQ

5.1 Principio do método

0 fluxo gasoso.é coletado isocineticamente ponto a ponto. Simultanea
mente e determinado o volume do gés amostrado. Através de analises -
quimicas da amostra determina-se a massa do composto organico—semivg
latel.

5.2 Interferencias

5.2.1 Os oxidos de nitrogenio (NO ) sao possiveis interferentes na

determinagao de certos compostos solUveis em agua, tais como dioxa
no, os fenois e o uretano. A reagao desses compostos com NOx em pre

senga de umidade pode reduzir suas concentragoes.

5.2.2 Outras possibilidades que poderiam resultar em erro (negativo

ou positivo) sao:

a) estabilidade dos compostos em cloreto de metileno (dicloro
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metano) ;

b) formacao de sais organicos soluveis em agua na resina, em
presenca de umidade;

c) eficiencia de extragao dos compostos soluveis em égua pre

sentes nas solugoes e éguas de 1avagem dos borbulhadores.

5.3 Reagentes

5.3.1 Resina adsorvente. Recomenda-se o emprego de uma resina XAD-2

ou equivalente. A resina deve ser limpa antes de seu emprego na cole
ta de amostras (Ver Anexo A). Para assegurar bons resultados a resi
na utilizada nao devera apresentar, antes do uso, um branco superior
a 4 mg de orgénicos totais cromatograféveis por kg de resina. Uma vez
limpa, a resina deve ser guardada em um vidro de boca larga, cor de
ambar, fechado hermeticamente por tampa de vidro ou "teflon". A resi

na deve ser utilizada dentro de 4 semanas, apos sua preparagao.

5.3.2 Silica-gel com indicador de umidade com granulometria de 1,0

,4 mm (aproximadamente 16 a 6 mesh).

3
5.3.3 Agua destilada e desmineralizada.

5.3.4 Alcool metilico para residuo de pesticida.

5.3.5 Cloreto de metileno para residuo de pesticida.

5 Materiais

04
.4.1 Banho de gelo picado ou outro sistema de resfriamento equiva

n

lente.
5.4.2 Graxaide silicone.

5.4.3 La de vidro, lavada com cloreto de metileno em um extrator

Soxhlet durante 12 h e secada ao ar antes do uso.

5.5 Procedimento

Antes de iniciar a amostragem, certificar-se de que a aparelhagem es
teja calibrada de acordo com E16.030.

5.5.1 Preparacao preliminar

5.5.1.1 Colocar aproximadamente 200-300 g de silica—gel num dos bor
bulhadores.

Nota: Silica-gel previamente utilizada deve ser secada durante duas

horas a 175°C para poder ser reutilizada.

5.5.1.2 Certificar-se visualmente de que os filtros nao apresentam
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qualquer irregularidade. Seca-los em estufa por duas horas a 120 t 10%.

Deixa-los esfriar ate a temperatura ambiente.

5.5.1.3 Encher o captor de orgéncios com aproximadamente 20 g de re
sina adsorvente limpa. Durante o enchimento, certificar-se de que o
volume interno do captor seja preenchido uniformemente para eliminar
formagao de canais. Muitas resinas adsorventes quando limpas apresen
tam uma carga estatica que causa aderencia a ﬁgrede do captor. Isto
pode ser reduzido pelo enchimento do captor em presenga de algum dis
positivo antiestatico tal como os modelos 204 e 210, fabricados pe

la Companhia 3M, ou equivalente.

5.5.2 Determinagao preliminar

5.5.2.1 Selecionar o local da amostragem e o numero de pontos na se

gao transversal de acordo com a L9.221.

5.5.2.2 Determinar a velocidade media dos gases de acordo com a
1L9.222,

5.5.2.3 Determinar a umidade dos gases de acordo com a L9.224.

5.5.2.4 Determinar o tempo de coleta em cada ponto de acordo com a
fonte a ser amostrada, nao devendo esse ser menor que 2,5 min. O vo
lume de amostra a ser coletado deve ser determinado atraves da férmg

la seguinte, nao devendo ser inferior a 2,7 Nm’ base seca:

LCOS x 10
Via = C
ecos
onde:
T
ecos
Cecos = Q
enbs
e:
T xP___ x 10°
T _r cos x 100-ERD
ecos 100 100

5.5.2.5 Colocar 100 mL de égua destilada em cada um dos dois primel
ros borbulhadores, deixando o terceiro vazio e o quarto com a sili

ca-gel.

Nota: Silica-gel previamente utilizada deve ser secada durante duas

horas a 175°¢ para poder ser reutilizada.

5.5.2.6 Pesar cada um dos borbulhadores com precisao de 0,5 g e ano
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tar suas massas num formulario como o da Figura 3.
5.5.2.7 Colocar o filtro no porta-filtro.

5.5.2.8 Selecionar a boquilha da sonda para uma faixa:de. pressao de ve

locidade de modo que nao ocorra troca durante a amostragem (Ver Anexo C).

5.5.2.9 Montar o trem como mostra-a Figura 1: Durante a amostragem
nao empregar graxa de silicone nas juntas de vidro esmerilhadas, lo
calizadas a montante do modulo de compostos organicos. Uma camada mui
to leve de graxa de silicone pode ser usada e todas as juntas de vi
dro- esmerilhadas, localizadas a Jjusante do modulo, porém deve = limi
tar-se a parte externa das juntas, a fim de reduzir a contaminagéo

por graxa de silicone.

Nota: Um ciclone de vidro pode ser usado entre a sonda e o porta-

-filtro quando se espera que o total:de material : particulado

exceda 100 mg ou quando ha goticulas de agua dentro da chamine.

-~

5.5.2.10 Manter o condensador do mbédulo de compestos organicos a

temperatura de 17 t 39%.

5.5.1.11 Manter os borbulhadores no banho de gelo.

5.5.2.12 Recomenda-se efetuar um teste de vazamento, antes de inici
ar a coleta, como segue:

Ligar o sistema de aquecimento da sonda e porta-filtro e aguardar ate
que atinjam a temperatura de 120 ¥ 10%. abrir completamente a vélvg
la de ajuste fino, fechar a valvula de ajuste grosso, ligar a bcomba
de vacuo e fechar a entrada da boquilha. Abrir parcialmente a vélvg
la de ajuste grosso e vagarosamente fechar a valvula de ajuste fino
até que atinja uma depressao de 50663 Pa (380 mmHg). Para eliminar
a depressao no sistema, abrir vagarosamente a entrada :da boquilha
até a equalizagao das pressoes, fechar a valvula de ajuste grosso e
desligar a bomba. No teste inicial, a taxa de vazamento nao deve ex

ceder 0,60 L/min. Caso isso ocorra, eliminar o vazamento.

Nota: Para evitar a contaminagao da resina, colocar entre o porta-

=filtro e o modulo de amostragem de compostos organicos um
borbulhador para prova de vazamento com carvao ativado, confor

me Figura 4.

5.6 Coleta de amostra

5.6.1 Limpar os furos da chaminé ou duto, que dao acesso a sonda,
antes de comegar a amostragem, para minimizar a chance de coletar

material depositado.
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FIRMA DATA COLETA AMOSTRAGEM
COMPONENTES % ACUMULADA % Bx Mx Mx. Bx
[ 9% 0,44
03 0,32
co 'o.zs
N2 100 - 028 -
TOTAL 100% " mms
MASSA DE BORBULHADOR WASSA OE aGUA-Mag.
S8ORBULHADOR {9} to)
FINAL ’ INICIAL OIFERENGCA
1
2
3
4
TOTAL

Modelo de formulario para produtos. de combustao e

FIGURA 3 -
agua ccletada

28/12

BORBULHADOR MODIFICADO
COM JUNTA INVERTIDA — %]

CARVAD  ATIVADO

FIGURA 4 - Esquema de borbulhador para prova de

vazamento



10 CETESB/L9.232

5.6.2 Nivelar e zerar o manometro no inicio da amostragem e verifi

car periodicamente durante a amostragem.

5.6.3 Adicionar o gelo a caixa fria, antes e durante a amostragem,
de meneira a garantir que a temperatura dos gases na saida do siste

ma de condensacao esteja abaixo de 20°C.

5.6.4 Ligar a bomba de circulagao do liquido de refrigeragao do mé

dulo de adsorgao e da serpentina do condensador e iniciar o monitora
mento da temperatura de entrada do gas no modulo de adsorgao. Antes
de prosseguir e antes de iniciar uma amostragem, verificar se a tem
peratura de entrada do gas no modulo de adsorgdo é adequada. E extre
mamente importante que a temperatura da resina XAD-2 néo_passe de
50°C para que nao ocorra decomposigao térmica. Durante o ensaio a
temperatura da resina nao deve exceder 20°C, para gue haja captura

eficiente dos semivolateis.
5.6.5 Ligar o sistema de aquecimento da sonda e porta-filtro.

5.6.6 Durante a amostragem a temperatura do porta-filtro e sonda de

vem permanecer a 120 t 10%%.

5.6.7 Antes de comegar a amostragem, remover a tampa da boquilha e
colocar a sonda no interior da chamine ou duto no primeiro ponto (na
posigao correta), tendo cuidado de verificar se a valvula do ajuste
grosso esta completamente fechada e a do ajuste fino completamente

aberta.

5.6.8 Vedar o furo de acesso durante a coleta para evitar interfe

rencia do ar ambiente no efluente gascso.

5.6.9 Anotar o leitura inicial do- gasometro.

5.6.10 Ligar a bomba e abrir parcialmente a valvula de ajuste grosso;
em seguida, ajustar a vazao com a valvula de ajuste fino para uma
amostragem isocinética e simultaneamente acionar o cronometro. Consi
derar isocinetica a amostragem em cada ponto se o valor calculado

conforme 6.1.9 a) estiver entre 90 e 110%.

5.6.11 Coletar uma amostra do gés para determinagéo da sua massa mo

lecular conforme L9.223.

5.6.12 Cuidar para que nao ocorram impactos acidentais, tanto com a
boquilha como com o porta-filtro, para minimizar a possibilidade de

perda do material coletado.

5.6.13 Certificar-se de que a depressao no vacuometro nao exceda
50 663 Pa (380 mmHg). Se isto ocorrer, repetir o teste de vazamento
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(como indicado em 5.5.2.12). Caso a depressao seja proveniente do fil
tro, e recomendavel que seja trocado o conjunto porta-filtro e  fil
tro, ao inves de trocar somente o filtro. Antes da troca deste com
ponente, ou de qualquer outro, efetuar teste de vazamento conforme

5.5.2.12. Se o vazamento exceder 0,60 L/min, rejeitar a amostragem.

5.6.14 Ao término do tempo de amostragem, fechar a valvula de ajus

te grosso e desligar a bomba.

5.6.15 Fazer teste de vazamento, conforme 5.5.2.12, na depressao mé
xima registrada durante a amostragem. Se o vazamento exceder 0,60 L/min,

rejeitar a amostragem.

5.6.16 Anotar os dados num formulario como o da Figura 5.

FIRMA pata Lt PROCESSO
TEMPO Locat P.ATM.
CNCO e TERMNO e T. AMBIENTE
COLETA/ AMOSTRAGEM
, TEMPERATURA
PONTO | TEMPO Défr\"' WB.gME ap aw | vicuo [CasEmeTRO  JoLTIMO 00 a N RADA
618 NTRADY| Saioa [onaboR [FILTRO (D80 o 2ol e
o1
02
03
04
e o5’
wdl 06
*H or
08
09
10
11
12
o1
02
i o3
o4
g 05
wel o6
& o7
o8
09
10
1
12
Ve | & TEMPERATURA AL
jv. TovAL
EQUIPE _ )
Vo pressio ESTATICA
. I O O il

FIGURA 5 - Modelo de formulario

5.6.17 Apés a amostragem e durante o transporte do conjunto porta-

-filtro e filtro, este devera ter suas extremidades vedadas para evi
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tar perdas. Drenar para o sistema de condensagéo todo condensado even
tualmente presente na sonda ou extensao flexivel, caso utilizado. Ve

dar as extremidades do sistema de condensagao.

5.7 Recuperagao e manuseio da amostra

Nota: Remover a aparelhagem utilizada na coleta para uma area apro
priada.
5.7.1 Proceder a limpeza externa do conjunto constituido de boqui

lha, porta-filtro e sonda.

5.7.2 Pesar os quatro borbulhadores com precisaode 0,5 g e anotar

suas massas num formulario como o da Figura 3.

5.7.3 Antes de deslocar o trem de amostragem para uma area apropria

da, tampar a saida do porta-filtro e a entradsa do modulo de orgéni
cos. Separar a secao do captor de orgénicos, do coletor de condensa
do e da secao de condicionamento de gés. Tampar todas as aberturas
do modulo de orgénicos. Desconectar o coletor de condensado da entra
da do trem de borbulhadores e tampar as duas aberturas. Para fechar
todas as aberturas deve-se utilizar rolhas de vidro esmerilhado, de

"teflon" ou de outros materiais inertes.

5.7.4 Reservar para as provas em branco uma porgao de cada solugao
de lavagem (metanol/cloreto de metileno, agua destilada) utilizada
na limpeza. Transferir 200 mL de cada solugao utilizada na lavagem

para recipientes de vidro rotulados.

5.7.5 Remover cuidadosamente o filtro com uma pinga e coloca-lo em
uma placa de Petri identificada (recipiente 1). Caso seja necessario
dobrar o filtro, a face coletora devera ficar voltada para a parte

interna. Transferir cuidadosamente para a placa de Petri qualquer ma

terial particulado que estiver aderido na parede interna do porta-
~-filtro.
5.7.6 Tomando cuidado para que a poeira existente no ladé de fora

da sonda ou em outras superficies externas nao penetre na amostra, re
cuperar quantitativamente o material particulado ou qualquer conden
sado existente na boquilha, conexao da sonda, conexoes dos borbulha
dores, tubo interno da sonda, metade dianteira do porta-filtro, ciclo
ne e frasco Erlenmeyer caso tenham sido usados, lavando esses compo
nentes primeiro com uma mistura de metanol e <cloreto de metileno
(1:1 v/v), dentro de um recipiente de vidro (recipiente 2). Pode-se

utilizar tambem agua destilada.
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5.7.7 Enxaguar com égua destilada todos os componentes mencionados

na secao precedente, recolhendo essa égua de enxaguamento em um reci
piente de vidro (recipiente 3). Despejar nesse recipiente os liqui
dos contidos no segundo e terceiro borbulhadores, coletando as éguas

de lavagem e de enxaguamento no mesmo recipiente 3.

5.7.8 Fechar hermeticamente as extremidades do captor de orgénicos

com tampoes de material inerte. Rotular o captor (recipiente 4) e co

bri-lo com folha de aluminio.

5.7.9 Fechar hermeticamente as extremidades do primeiro borbulhador

(condensado) com tampSes de material inerte.

5.7.10 Antes do transporte, examinar novamente todos os recipientes
para verificar se as tampas estao bem firmes. Transportar todas as

amostras liquidas com refrigeragao e os filtros sem refrigeragao.

5.8 Preparagao da amostra

Se houver condensado no captor de organicos, determinar sua massa €

soma-la a massa obtida em 5.7.2.

5.8.1 Preparacao do condensado

0 condensado € o liquido coletado no primeiro borbulhador, em segui
da ao modulo de XAD-2. Transferi-lo para um funil de separagéo. O pH
deve ser ajustado para 2 com acido sulfurico 6 N, se necessario. Ore
cipiente do condensado e a proveta devem ser lavados sucessivamente
com trés aliquotas de 10 mL do solvente de extragao, as quais devem
ser adicionadas ao funil de separagao. A razao de solvente para a
amostra deve ser mantida em 1:3. Extrair a amostra por agitagao vi
gorosa durante 5 min. Depois da separagao completa das fases, trans
ferir o solvente para o concentrador Kuderna-Danish (K-D), filtran ’
do-o através de um leito de sulfato de sodio anidro, previamente lim
po. Repetir a etapa de extragéo duas vezes mais. Ajustar o pH _ para
11 com hidroxido de sodio 6 N e tornar a extrair, combinando os ex
tratos acido e basico. Lavar o sulfato de sodio com o solvente de
extragao e juntar o extrato no K-D. Concentrar até 10 mL, reduzindo
o volume a pouco menos de 10 mL e completando-o com solvente novo,

Se necessario, concentrar ate 1 mL,utilizando fluxo de nitrogenio.

5.8.2 Preparagao do material retido na resina (recipiente 4) e no

filtro (recipiente 1)

Transferir a resina, 1a de vidro e o filtro de particulado para o}

cartucho de extragao. Colocar o cartucho dentro de um béquer limpo
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que serve para coletar o solvente de lavagem. Enxaguar completamente
o mddulo de organicos com solvente para dentro do béquer que contém
o0 cartucho. Cobrir a resina XAD-2 no cartucho com um tampao de la de
vidro previamente limpo, suficiente para evitar que a resina flutue.
O cartucho deve ser colocado no extrator e o solvente de lavagem con
tido no béquer deve ser adicionado ao balao contendo o solvente uti
lizado no extrator. Regular a fonte de calor para que o extrator ope
re com uma freqﬁéncia de 5 a 6 vezes por hora. Extrair a resina du
rante 16 horas. Transferir o solvente e tres lavagens de 10 mL do re

servatorio para um K-D e concentrar conforme descrito em 5.8.1.

5.8.3 Preparagao das éguas de lavagem (recipiente 2)

Todas as éguas de lavagem da parte dianteira do filtro, ciclone, Erlenmeyer,
sonda e boquilha, pelo emprego de solvente de extragéo e metanol, de
vem retornar ao laboratorio como amostra isolada. Transferir o sol
vente de lavagem para um funil de separagao e adicionar uma quanti
dade de agua livre de organicos o suficiente, de modo que o cloreto
de metileno se torne imiscivel e seu volume nao aumente mais com a
adicao de agua. Fazer extragao e concentragao, conforme descrito em
5.8.1.

5.8.4 Preparagao do material retido nos borbulhadores ( recipiente 3)

Proceder conforme 5.8.3.

5.9 Analise da amostra

0 principal instrumento analitico para a analise € o cromatografo ga
soso/espectrdmetro de massa (CG/EM) utilizando-se colunas capilares,
de silica fundida. Por causa da natureza da instrumentagao CG/EM e
do custo relacionado com a analise da amostra, nem sempre e possivel
a utilizagao deste equipamento. Alternativamente pode-se analisar a
amostra,utilizando-se como instrumento analitico o cromatégrafo gaso
so ou liquido com detectores especificos. Em caso de duvida na inter
pretagao dos cromatogramas, fazer analise confirmatoria, utilizan
do-se o CG/EM.

5.10 Analise dos produtos de combustao

Determinar a massa molecular seca (MMs) do gés conforme L9.223 e ano

tar os dados num formulario como o da Figura 3.

5.11 Representatividade da amestra

Deve-se efetuar pelo menos tres determinagoes para cada composto or

ganico semivolatil a ser determinado. A amostra sera considerada re
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presentativa se os resultados obtidos em cada coleta nao forem dis

crepantes entre si.

6 RESULTADOS

6.1 Calculos

Usando a nomenclatura de 6.2, proceder aos calculos indicados em 6.1.1
a 6.1.15.

6.1.1 Pressao absoluta do gas na chaminé ou duto:

P = Patm + Pe

6.1.2 Pressao absoluta no gasBmetro:

Pg = Patm + AH

6.1.3 Volume de agua nas condigoes da chaminé ou duto:

0,4619 T Mag

Vag = B

6.1.4 Volume de gés medido nas condigoes da chaminé ou duto:

Y Vg T Pg
P Tg

V =

sendo:

Vg = Vgf - Vgi

6.1.5 Umidade:

Bagz___yg___

Vag + V

6.1.6 Volume de agua nas condigoes da chaminé ou duto:

Bag V
1 - Bag

Vag =

6.1.7 Massa molecular base umida:

MMu = MMs (1 - Bag) + 18 Bag

6.1.8 Velocidade média do gas na chamine ou duto:

v = 128,96 Cp \ /5 EMU (/3B)

6.1.9 Isocinetica:
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&) T o 0,01293 Y V'g Pg
/ P
[} 1 - ! [ —
Cp®' Ab T'g (1-B'ag) (/4P)! TG
by T+ = 12677 (V + Vag)

v & Ab
6.1.10 Vazao nas condigoes da c¢
Q@ = 3600 vA

6.1.11 Vazao na condigao normal

hamine ou duto:

(0°C e 101 325 Pa), base seca:

0,00269 Q P (1 -Bag)

Qnbs = T

6.1.12 Volume do gés medido na
Vgn = 0,00269 Vg Pg Y/Tg

6.1.13 Massa total de cos:

M +

cos = Mxap-2 + filtro

6.1.14 Concentragao:

M
cO8

cos \'
gn

6.1.15 Taxa de emissao de Pcop:

-6
Tcos = 10 ~. Ccos ¢ ans

6.2 Nomenclatura

condigao normal (0°C e 101 325 Pa), base seca:

MC + ML + MB

Segue abaixo a nomenclatura, com respectivas unidades, utilizada nos

calculos em 6.1.

Simbolo Unidade

Ab m

A m

Bag adimenéional
B'ag adimensional

Significado:

area da boquilha.
area da chamine.

umidade dos gases, expressa em termos
de proporgéo, em volume, do vapor de

égua nos gases da chaminé ou duto.

umidade dos gases, avaliada previa
mente para o ponto de coleta e inter
valo de tempo e', expressa em termos

de proporgao, em volume, do vapor de



CETESB/L9.232 17

simbolo

Cp

cos

C
ecos

cos

ERD

T

cos

Mag

2 =2 =2 =

cos
MMs

MMu

XAD-2

Patm

cos
Pe

Pg

Unidade

adimensional

pg/Nm®

mg/Nm®

%

%
%

mg

ng
ne
Lg
=

g/g mol

g/g mol

24

Pa

Pa
%

Pa

Pa

Significado:

agua nos gases da chaminé ou duto.
coeficiente do Pitot.

concentragao do cos no efluente ga

soso, base seca.

concentragao estimada do cos no eflu

ente gasoso, base seca.
composto organico semivolatil.

eficiencia de remogao e destruigao
do cos devido ao processo de com

bustao.
isocinetica.
isocinetica no ponto de coleta no

intervalo de tempo o',

limite de detecgao analitico do

cos.

massa total de égua coletada nos

borbulhadores.

massa do cos nos borbulhadores.
massa do cos no condensado.
massa do cos na lavagem.

massa total do cos.

massa molecular base seca.
massa molecular base umida.
massa de cos na resina e filtro.

pressdo absoluta do gas na  chami

né ou duto.
Pressao atmosferica.
teor de cos no residuo alimentado.

pressao estatica da chamine ou du

to.

pressao absoluta no gasometro.
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Simbolo Unidade Significado:

Q m® /h vazao do efluente nas condigoes da
chaminé ou duto.

Qnbs Nm® /h vazao do efluente nas condigoes nor
mais, bzase seca.

Qenbs Nm® /h vazao estimada do efluente gasoso
nas condigSes normais, base seca.

T K temperatura absolua média dc gas na
chaminé ou duto.

T! K temperatura absoluta dc gas no pon
to de coleta.

Tecos mg/h taxa estimada de cos emitida pela
fonte.

T g/h taxa de emissao de cos.

cos

Tg K meédia das temperaturas medias do
gas na entrada e saida do gasometro.

T'g K média das temperaturas go gés na en
trada e saida do gasometro .no ponto
de coleta.

Tr kg/h taxa de alimentagéo do residuo.

v m/s velocidade média do gas na chamine
ou duto.

\ m® volume do gés medido no gasBmetro
nas condigdes de chaminé ou duto.

Vag m® volume de agua nas condigoes da
chamineé ou duto.

Vg m® volume do gas seco medido no gaso
metro nas condigoes de ensaio.

V'g m® volume do gés coletado no ponto, no
intervalo de tempo o', medido no
gasometro nas condigoes de ensaio.

vgf m® ‘leitura final no gasometro.

vgi m® leitura inicial no gasometro.

Vgn Nm® volume do gas medido nas condigoes
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Simbolo

AP

(/3P)

(/aP)!

Unidade

adimensional

Pa
Pa

min
min

(Pa )0,5

(Pa )0’5

Significado:

normais, base seca.

volume minimo de amostra, em Nm® .

fator de calibragao do gasometro.

média aritmeética das pressoes dife

renciais do orificio.

presséo de velocidade dos gases na

chamine.
tempo total de coleta.
tempo de coleta nc ponto.

media das raizes quadradas de AP.

raiz quadrada de AP no ponto de co
leta.

/ANEXO A
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ANEXO A - PREPARACAO DA RESINA ADSORVENTE XAD-2

INTRODUGAO

A resina XAD-2 e fornecida pelo fabricante com impregnagao de solugao
de bicarbonato de sodio que inibe o crescimento microbiologico duran
te a estocagem. Tanto a solugao quanto os monomeros e polimeros es

taveis devem ser removidos antes do uso.

A-1 MATERIAIS

A-1.1 Equipamentos e vidraria

A-1.1.1 Extrator do tipo Soxhlet de tamanho compativel com as neces

sidades do programa de amostragem.

A-1.1.2 Manta de aquecimento

A-1.1.3 Frasco de fundo redondo de 3 bocas, esmerilhadas, de tamanho

adequado.
Nota: Para 500 g de resina wutilizar um balao de 3 bocas de 3 L.

A-1.1.4 Cartucho para Soxhlet de vidro com base de frita de porosi

dade grossa.
A-1.1.5 La de vidro.

A-1.1.6 Tela de ago inoxidavel circular de tamanho adequado ao car

tucho utilizado.

A-1.1.7 Coluna de vidro com placa sinterizada de porosidade grossa

e volume suficiente para colocar a resina.

A-1.2 Reagentes

A-1.2.1 Agua destilada e desionizada.
A-1.2.2 Alcool metilico para residuo de pesticidas.
A-1.2.3 Diclorometano para residuo de pesticidas.

A-1.2.4 Nitrogénio ultrapuro (UP);

2 PROCEDIMENTO

A
A-2.1 Colocar a resina em um béquer e lavar com agua destilada e de

sionizada. Descartar a agua de lavagem. Adicionar agua novamente ate

completar o volume do béquer e deixar por uma noite. Descartar a é§w4

A-2.2 Transferir a resina para o cartucho do Soxhlet, colocar la de
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vidro no topo de uma tela de ago inoxidavel para evitar que a resina

flutue quando se adicionar diclorometano.

A-2,3 Colocar o cartucho no Soxhlet.

Nota: Para facilitar a drenagem do solvente, tomar cuidado para que

a frita do cartucho fique 10-15 mm acima do ponto de saida do

solvente.

A-2.4 Colocar o solvente de extragao no balao ate aproximadamente

2/3 de sua capacidade e adicionar pérolas de ebuligao.

A-2.5 Ligar a manta e extrair com égua por 8 horas. A velocidade de

ve ser tal que o ciclo de extracao seja de 5-6 vezes por hora.

A-2.6 Trocar o solvente para alcool metilico e extrair por 22 horas.

A-2.7 Trocar o solvente por diclorometano e extrair por 22 horas.

A-2.8 Trocar o solvente por diclorometano novo e extrair por 22 ho

A-2.9 Transferir a resina por uma coluna de placa sinterizada e re
tirar com vacuo o diclorometano remanescente através de um tubo  de

latex conectado na saida da coluna e na linha de vacuo.

A-2.10 Acabar de secar a resina com nitrogenio ultrapuro. Passar o
nitrogénio atraves de uma coluna de carvao ativo de aproximadamente
150 mL de volume e conectar na saida da coluna. 0 fluxo de nitrog§

nio deve ser tal que ocorra uma agitagao leve.

A-3 CONTROLE DE QUALIDADE

Cada lote de resina tratada deve ser testada antes do uso. O lote de re

sina deve ser tratado novamente, caso:

a) os valores obtidos de orgénicos extraidos residuais sejam
maiores que 4 mg/kg de resina, pela analise de organicos cro

matografaveis totais (TCO), .

b) o residuo gravimétrico seja maior que 0,5 mg/20 g de resina
XAD-2 extraida;

c) o valor de diclorometano residual for maior que 1000 pg/g;

/ANEXO B
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ANEXO B - DESEMPENHO DO METODO

B-1 Avaliacio do desempenho do método

A avaliagao de procedimento analitico para uma serie selecionada de
compostos deve compreender a preparagao de amostras e cada determina

~ £ £ . I ~
cao analitica correspondente. Os procedimentos analiticos devem ser

avaliados através de adigoes de niveis adequados de compostos padroes.

B-2 Limite de detecgao do metodo

Os limites de detecgao do metodo (inferior e superior) devem ser de

terminados composto por composto porque diferentes compostos podem
apresentar eficiéncia diferente de coleta, retengao e extragao bem
como diferente limite minimo de detecgao instrumental. O limite de

detecgao do metodo deve ser relativo a determinado volume da amostra.
Os limites superiores para o metodo devem ser determinados com rela

gao aos volumes de retengao do composto.

B-3 Precisao e desvios do metodo

A precisao e os desvios globais do metodo devem ser determinados com
posto por composto em um certo nivel de concentragao dado. O valor de
precisao do metodo pode compreender uma variabilidade combinada devi
da a amostragem, preparagao da amostra e analise instrumental. Os des
vios do método podem depender da eficiencia dos compostos do trem de

coleta, na retencao e na extragao.

/ANEXO C
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ANEXO C - SELEQKO DE BOQUILHA

C-1 A fim de manter a condigao isocineética durante a amostragem sem
troca de boquilha é de fundamental importancia a boa escolha do dia

metro.

C-2 Existem varios caminhos a seguir para a selegao do diametro mais
adequado de boquilha para cada conjunto de condigoes de uma amostra

gem.

€-3 O procedimento baseado no calculo direto do diametro da  boqui
lha, baseada nas condigoes fluidodinamicas no conjunto ‘chaminé-trem

de amostragem, € mais generico e por isso e aqui recomendado.

C-4 O dismetro da boquilha, por este procedimento, € calculado pela

seguinte formula:

b - \/ 164,867 QmPg . / T MNu
T™m Cp (1 - Bag) PAP

Onde:

Db = diametro da boquilha, em mm

Qm = vazao do fluxo gasoso no medidor, em m® /min
Tm = temperatura no medidor, em K

AP = média das pressodes de velocidade, em Pa

Pg,Cp,Bag, MMu e P tem o significado.e unidades indicados em 6.2

A-5 Escolhe-se a boquilha cujo diametro mais se aproxime do calcula

do acima.

/ANEXO D
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