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PREFACIO

A qualidade do ar € um tema prioritario do Ministério do Meio Ambiente
(MMA) e esté inserido no ambito da Agenda Nacional de Qualidade Ambiental Ur-
bana. O objetivo do MMA & promover agoes que visem a melhoria da gestao e da
qualidade do ar no pais, como a implantagao da Rede Nacional de Monitoramen-
to, que visa prover estagdes de monitoramento de qualidade do ar aos estados
que ainda nao dispdem de monitoramento de particulas inalaveis (MPio e MP2s),
além do desenvolvimento do Sistema Nacional de Monitoramento da Qualidade
do Ar, que passara a receber e a divulgar de forma integrada os dados do moni-
toramento da qualidade do ar de todas as Unidades Federativas.

A qualidade do ar € diretamente influenciada pela distribuigao e intensidade
das emissoes de poluentes atmosfericos, pela topografia, pela ocupagao do solo
e pelas condigoes meteorologicas. Deste modo, o conhecimento dos niveis de
concentragao de poluentes no ar, por meio de redes de monitoramento, e dos
fatores que influenciam a dispersao destes poluentes, possibilita a gestao ade-
quada da qualidade do ar.

O objetivo da gestao da qualidade do ar é controlar a poluigao atmosferica
de forma a garantir o desenvolvimento socioeconédmico de forma equilibrada
e ambientalmente sustentavel. Esta gestao pode incluir o controle das fontes,
especialmente em situagoes meteorologicas de dispersao desfavoraveis, como,
por exemplo, a inversao téermica, ou ainda a desconcentragao das fontes para re-
duzir as emissoes e os impactos destes poluentes. Para tanto, € necessario ado-
tar agoes de monitoramento, prevencgao e redugao das emissoes de poluentes.

Desta forma, considerada a necessidade da uniformizagao no pais do mo-
nitoramento da qualidade do ar e em atendimento a Resolugao Conama n®
491/2018 o MMA, em conjunto com os érgaos ambientais estaduais e distrital,
elaborou o presente Guia Técnico para o Monitoramento e Avaliagao da Qualida-
de do Ar.

Ricardo Salles
Ministro de Estado do Meio Ambiente

©




1 Introducgao

@




1 Introducao

O presente guia visa estabelecer as diretrizes e orientar a atuagao dos 6rgaos ambien-
tais em relagao as agoes de monitoramento da qualidade do ar. Também visa a atender a
Resolugao Conama n2 491/2018, publicada em 21 de novembro de 2018, que estabeleceu, em
seu Artigo 82, que o Ministério do Meio Ambiente (MMA) deve elaborar, em conjunto com os
orgaos ambientais estaduais e distrital, um guia técnico contendo, dentre outros, os metodos
de referéncia adotados e os critérios para utilizagao de métodos equivalentes, a localizagao
dos amostradores, a representatividade temporal dos dados e a sistematizagao do calculo do
indice de qualidade do ar, para fins de monitoramento da qualidade do ar.

A Resolugao Conama n2 5, de 15 de junho de 1989, dispde sobre o Programa Nacional
de Controle da Poluigao do Ar (Pronar). O item 2.4 do referido programa aborda o monitora-
mento da qualidade do ar, determinando como estratégica a criagao de uma Rede Nacional de
Monitoramento da Qualidade do Ar, dada a necessidade de conhecer e acompanhar os niveis
da qualidade do ar no pais.

Atualmente, cada Unidade Federativa utiliza critérios proprios para instalagao de equipa-
mentos de monitoramento da qualidade do ar, havendo grande variagao com relagao a quanti-
dade de equipamentos, aos poluentes monitorados e a divulgagao dos dados para a sociedade.

Isto posto, o presente Guia Técnico para o Monitoramento e Avaliagao da Qualidade do
Ar pretende contribuir para a melhoria da qualidade do ar no pais.

O Guia se baseia nas experiéncias e documentos dos 6rgaos ambientais estaduais bra-
sileiros e na legislagao ambiental dos Estados Unidos (Code of Federal Regulations. Title 40,
Part 50 - National Primary and Secondary Ambient Air Quality Standards e Part 58 - Ambient
Air Quality Surveillance).

Foram considerados os seguintes cinco tépicos para a elaboragao do Guia:
a) Caracteristicas das estagdes de monitoramento;

b) Representatividade espacial das estagoes de monitoramento;

c) Representatividade temporal dos dados;

d) Métodos de referéncia e métodos equivalentes; e

e) Indice de Qualidade do Ar (IQAr).

Dessa forma, espera-se que este Guia sirva como orientagao de referéncia para os esta-
dos que iniciarao o monitoramento da qualidade do ar, bem como para aqueles que ja possuem
redes em operagao, com vistas a homogeneizar o monitoramento e a avaliagao da qualidade
do ar em ambito nacional.
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2 Objetivo do Guia

Este Guia tem como objetivo orientar os érgaos ambientais competentes na implanta-
Gao e operagao de redes de monitoramento e na avaliagao da qualidade do ar, com vistas a
padronizagao da atividade, a obtengao de dados consistentes e a melhoria da qualidade do ar
em nivel nacional.
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3 OBJETIVO DAS REDES DE MONITORAMENTO DO AR

Sao dois os objetivos basicos de uma rede de monitoramento da qualidade do ar que visa
ao atendimento da legislagao vigente, como segue:

1. Verificar o grau de exposigao da populagao aos poluentes atmosfericos, consideran-
do criterios de saude publica; e

2. Acompanhar tendéncias de médio e longo prazo para verificar a eficacia dos progra-
mas de controle, avaliando a necessidade de aprimoramentos.

Para atingir esses objetivos, varias estratégias podem ser adotadas, tais como:

+ Verificar as caracteristicas da area durante o planejamento, tais como reclamagoes
da populagao, tamanho da frota de veiculos e estimativas de emissoes de fontes fixas;

+ Considerar, durante o planejamento, a instalagao de equipamentos ou da rede de mo-
nitoramento em fases, de acordo com as possibilidades e necessidades locais;

+ Alocar instrumentos com o objetivo de determinar as concentragdes mais altas de
poluentes esperadas para a area de estudo, com a premissa de que o restante da po-
pulagao dessa area estara exposta a um ar com qualidade melhor do que a verificada
no local de maior concentragao;

+ Determinar as concentragoes representativas das areas de maior densidade popu-
lacional, como forma de conhecer a qualidade do ar que a maior parte da populagao
respira;

+ Determinar a area de maior impacto de determinada fonte ou grupo de fontes, inde-
pendentemente de a area possuir ou nao nucleos populacionais;

+ Determinar os niveis gerais de concentragao de poluentes na regiao, a chamada con-
centragao de fundo ou, em inglés, background concentration.

Além destes, as redes de monitoramento podem incorporar outros objetivos e estrate-
gias, de acordo com necessidades especificas, visando aprimorar o conhecimento da situagao
local. Essas necessidades podem incluir, por exemplo, o levantamento de dados e informagoes
sobre os fatores que influenciam na qualidade do ar, assim como os impactos da concentra-
gao de poluentes em populagoes vulneraveis, os efeitos na fauna, na vegetagao, nos cultivos
e nos materiais, entre outras variaveis relevantes.

15
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4 ORIENTAGOES PARA IMPLANTAGAO DE MONITORA-
MENTO DA QUALIDADE DO AR

Na implantacao e expansao de redes de monitoramento da qualidade do ar, recomenda-
se considerar:

+ Cadastro, com localizagao geografica das fontes;
* Inventarios de emissao;

+ Dados meteorologicos disponiveis;

* Modelagem de dispersao atmosférica;

* Escolha de parametros para o monitoramento;

* Relevo e topografia;

* Uso e ocupagao do solo.

Considerando os custos elevados para instalagao e a complexidade técnica na operagao
e manutengao de uma rede de monitoramento da qualidade do ar, em locais nos quais nao ha
monitoramento, a experiéncia nacional indica que o Material Particulado (MP) é o parametro
prioritario a ser monitorado.

Na medida em que mais recursos financeiros e técnico-especializados possam ser apli-
cados na gestao, manutengao e operagao da rede, sua configuragao deve ser reavaliada, con-
siderando sua ampliagao, de acordo com a necessidade e particularidade de cada local.

4.1. REPRESENTATIVIDADE ESPACIAL DAS ESTAQ()ES

As estagoes que compoem uma rede de avaliagao da qualidade do ar devem ter objetivos
claros para que os dados obtidos sejam corretamente interpretados. Para tanto, € necessario
que sejam observados critérios simples na localizagao de novas estagoes e na descrigao de
pontos de amostragem ja existentes.

A classificagao da representatividade espacial depende da localizagao da estagao, consi-
derando-se: poluente de interesse, proximidade das fontes de emissao, intensidade das emis-
soes, condigoes de topografia, relevo e transporte dos poluentes. Depende também da posi-
gao da sonda de amostragem em relagao a altura de captagao e a proximidade de obstaculos
(edificagdes, arvores etc.).

A localizagao das estagoes em relagao as fontes de emissao mais relevantes deve ser
verificada. Para as fontes moveis destaca-se a relagao com vias de grande trafego, por serem
os veiculos importantes fontes de emissao e também por emitirem poluentes na zona res-
piratoria. Ja para a maioria das fontes fixas deve ser considerado o fato de que as emissoes
sao realizadas por meio de chamines, cuja altura é distante da zona de respiragao, assim as
plumas se dispersam e os maiores impactos podem ser observados a distancias consideraveis
do ponto de emissao, a depender das condigdes meteorologicas.

Ainda na otica das emissoes das fontes moveis, € recomendavel observar nao soé a influ-
éncia da topografia e meteorologia locais, mas também as caracteristicas e a disposigao das
edificagoes (geometria urbana) para definir o melhor posicionamento de uma estagao.

Os resultados do monitoramento efetuado devem representar as concentragoes do po-
luente de interesse em uma escala espacial compativel com os objetivos estabelecidos. O
conceito de escala espacial de representatividade diz respeito a extensao da parcela de ar no
entorno da estagao de monitoramento que apresenta concentragoes relativamente uniformes
e similares as concentragoes medidas na estagao. Dependendo dos objetivos, as escalas de
representatividade mais apropriadas para as estagoes de monitoramento sao assim definidas:

17
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Microescala: representatividade espacial de areas com dimensao de ate 100 metros;

Mesoescala (ou escala média): representatividade espacial de blocos de areas urba-
nas abrangendo dimensodes entre 100 e 500 metros;

Escala de bairro: representavidade espacial de areas de bairros urbanos com ativida-
de uniforme e dimensoes entre 500 e 4.000 metros; e

Escala urbana: representatividade espacial de cidades ou regides metropolitanas, da
ordem de 4 a 50 quildmetros.

O Quadro 1 apresenta de forma resumida a escala apropriada para cada tipo de objetivo.
Os detalhes para cada tipo de fonte sao apresentados na sequéncia.

Quadro 1 - Escala de alocagao de monitores em relagao ao objetivo do monitoramento.

Ot?jetivo o2 Escala apropriada
monitoramento

Microescala, para impacto de veiculos ou fontes fixas difusas.
Mesoescala ou bairro, para fontes fixas (chaminé).
Bairro ou urbana, para o ozonio.

Concentragoes mais
altas

Impacto de fontes fixas Microescala, para.fontes fixas dlf‘us'as.
Mesoescala ou bairro, para chaminés.

Fonte: elaboragao prépria

Ha que se destacar alguns aspectos relativos as fontes e aos poluentes em termos da
localizagao das estagoes.

Fontes veiculares - Os poluentes primarios de preocupagao sao, principalmente, o
monoxido de carbono e o material particulado. Estagdes de microescala tém signi-
ficancia principalmente quando se implantam medidas tecnolégicas de controle ou
se ha alteragao profunda no trafego da via e se pretende verificar os efeitos dessa
alteragao. A microescala € um instrumento necessario quando existem grupos de
populagao expostos no local com tempo de exposigao relevante, podendo ser um
instrumento util para a implantagao de politicas publicas especificas, tendo em vista
que o conhecimento das maiores concentragoes pode servir a este propodsito. Em vias
em que ha grande quantidade de veiculos movidos a 6leo diesel, pode ser necessaria
a medigao de didxido de enxofre (SO2) e de dioxido de nitrogénio (NOz2). Os dados ob-
tidos irao indicar a necessidade de dar continuidade ao monitoramento.

Fontes de combustao - veiculares ou industriais - Caso o poluente de preocupagao
seja o 0zdnio, as maiores concentragdes encontram-se em estagoes mais afastadas
das vias de trafego, uma vez que este € um poluente secundario (ndo é emitido di-
retamente pelas fontes), decorrente de reagdes quimicas entre poluentes primarios
emitidos principalmente nos processos de combustao. Deve-se ressaltar que os pro-
cessos de combustdo emitem monoxido de nitrogénio (NO), que reage com o ozdnio
rapidamente, resultando em leituras de concentragoes pontuais de ozénio menores
do que em locais afastados das vias, razao pela qual a escala bairro ou urbana € a re-
comendada.

Fontes fixas - emissoes difusas e fugitivas - Emissoes difusas e fugitivas por fontes
fixas (ndo efetuadas por chaminés) causam problemas locais; nesse caso, o monito-
ramento mais recomendado é o de microescala ou mesoescala.




* Fontes fixas - por chaminé - As emissoes por chaminé encontram-se a razoavel dis-
tancia do solo e também da zona de respiragao. Geralmente, os maiores impactos
ocorrem distante das fontes. Para que se tenha uma boa avaliagao desses impactos
deve ser considerada a distancia e a posigao em relagao a estagao, a intensidade das
emissoes, a altura da chaminé, o relevo e a topografia do local, além de aspectos
meteorologicos, tais como a intensidade e a predominancia de ventos. O ideal € que
sejam utilizados modelos de dispersao para se definir o posicionamento adequado
de uma estagao de monitoramento, possibilitando a verificagao do maior impacto de
uma fonte especifica. No entanto, a aplicagao desses modelos nao deve ser realiza-
da em qualquer condigao, uma vez que pode haver pouca disponibilidade de dados
meteorologicos com o detalhamento que os modelos exigem. Deve ser considerado
tambem que a utilizagao de modelos requer especialistas para sua condugao.

4.1.1. Criterios para Classificagao da Representatividade Espacial com Relagao
as Vias de Trafego

Os critérios aqui apresentados se referem, principalmente, ao posicionamento das esta-
Ggoes em relagao as vias de trafego, uma vez que para as fontes industriais ha a necessi-
dade de se estudar caso a caso.

A classificagao de representatividade espacial podera ser alterada ao longo do tempo
quando forem constatadas modificagoes significativas nas caracteristicas do entorno
das estagoes de monitoramento.

4111, Material Particulado

As emissoes provenientes de vias de trafego sao liberadas nao somente por veiculos,
mas também pela ressuspensao da poeira depositada no solo, que contribui para os ni-
veis de material particulado na atmosfera em suas diversas fragoes de tamanho. Por
esse motivo a distancia da captagao da amostra em relagao as principais vias € essencial
para uma correta leitura dos dados.

As estagoes influenciadas principalmente por emissdes veiculares devem obedecer aos
parametros de distancias em relagao as vias, em fungao do volume de trafego. Este pa-
rametro tem como objetivo possibilitar a comparagao dos dados medidos em estagoes
distintas que representem uma mesma escala espacial, conforme resumido no Quadro 2.

Quadro 2 - Posicionamento de monitores de material particulado em relagao as vias de trafego.

Nifrrere méehs de Distancias entre a estagao e as vias (m)

veiculos/dia
(via principal) Mesoescala Urbana

Fonte: Cetesb, 2013
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411.2. Mondxido de Carbono (CO)

As distancias entre os monitores de monodxido de carbono e as vias devem ser determi-
nadas em fungao do volume de trafego na escala de bairro, conforme Quadro 3.

Quadro 3 - Posicionamento de monitores de monoxido de carbono em relagao as vias de trafego.

Nidmero médio de Escala de bairro
veiculos/dia
(via principal) Distancia minima (m)

<10.000
15.000

Fonte: Cetesb, 2013

Estagoes localizadas a distancias entre 2 e 10 metros de vias de trafego intenso sao clas-
sificadas como representativas de microescala.

411.3. Didxido de Enxofre (SOz2)

Para classificagao das estagoes de monitoramento de SO2 em termos de escala de re-
presentatividade, sdo adotados os mesmos critérios estabelecidos para o CO (item 4.1.1.2).

4.1.1.4. Dioxido de Nitrogénio (NOz2)

Para que os dados de escala de bairro ou urbana sejam representativos, € importante
minimizar a influéncia das vias de trafego. O Quadro 4 abaixo apresenta as distancias minimas
entre a estagao e a via, em fungao do volume de trafego.

Quadro 4 - Posicionamento de monitores de diéxido de nitrogénio em relagao as vias de trafego.

Numero médio de Escala de bairro ou urbana

veiculos/dia
(via principal) Distancia minima (m)

e | w |

Fonte: Cetesb, 2013




Estagoes localizadas mais proximas a vias de trafego do que o descrito no Quadro 4 de-
verao ser classificadas como micro ou mesoescala, dependendo de uma analise mais detalha-
da do local.

Estagoes localizadas a menos de 10 metros de uma via com baixa densidade de trafego,
ou seja, com impacto de trafego nao significativo, sao classificadas em fungao da via principal
mais proxima.

41.1.5. Ozonio (O3)

O ozdnio nao é emitido diretamente por fonte de poluentes atmosféricos, mas sua for-
magao é resultado de reagoes fotoquimicas na atmosfera, na presenga de luz solar e dos
precursores dioxido de nitrogénio (NO2) e compostos organicos volateis (COVs). Por sua vez,
monoxido de nitrogénio (NO), emitido na queima de combustiveis, atua no consumo do ozénio
troposférico disponivel, com isso, as concentragoes de O3 tendem a ser baixas proximo a vias
de trafego.

Assim, é recomendavel que os monitores de ozénio sejam colocados o mais afastado
possivel das vias de trafego, devido a influéncia do NO. As estagoes mais representativas de
ozbénio encontram-se afastadas dos centros de emissao, possibilitando, assim, medigoes mais
efetivas deste poluente.

O Quadro 5 apresenta as distancias minimas entre a estagao e a via, em fungao do volu-
me de trafego, para escalas de representatividade bairro e urbana.

Quadro 5 - Alocagao de monitores de ozénio em relagao as vias de trafego.

Ndmero médio de Escala de bairro ou urbana

veiculos/dia
(via principal) Distancia minima (m)

—
o

10.000
15.000

(o)
o

o
s

Fonte: Cetesb, 2013

o| o

N
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4.2. CARACTERISTICAS DAS ESTAGOES DE MONITORAMENTO

Vérias consideragoes devem ser feitas ainda na fase de planejamento da rede. Destaca-
se que os custos nao se restringem apenas a compra de equipamentos de monitoramento e
periféricos, mas também a compra de abrigos, a escolha de local e, muitas vezes, a adaptagao
do terreno com construgao de piso e cercamento da area.

Além desses custos, deve-se considerar a possibilidade de vandalismo, a destruigao ou
o roubo das estagoes, o que torna imperiosa a escolha de local com seguranga, sendo reco-
mendada a instalagao em escolas, quarteis, prédios publicos ou particulares que cedam o
espago. Esses espagos devem permitir a entrada de operadores de campo para acesso aos
equipamentos.

Os principais aspectos a serem observados na construgao e alocagao de estagoes de
monitoramento sao:

+ Cobertura do solo ao redor da estagao;
+ Altura da sonda de amostragem;

+ Distancia de obstaculos; e

- Distancia de arvores.

Eventualmente nao € possivel atender, ao mesmo tempo, a todos os critérios técnicos
na definicao da localizagao das estagdes e sondas de amostragem. Nesse caso, devem-se
destacar as escolhas efetuadas e as respectivas consideragoes na documentagao do projeto.

A cobertura do solo ao redor da estagao é fundamental no monitoramento de material
particulado. Ocorre muita ressuspensao de terra em solos descobertos, o que pode ocasionar
resultados falsos das medigoes.

Aaltura da sonda de amostragem varia de acordo com o poluente a ser monitorado, con-
forme indicado no Quadro 6. Sondas com alturas muito baixas ou muito altas podem interferir
nos resultados das medigoes a que o monitoramento se propoe. Sondas com altura diferente
das descritas podem eventualmente ser utilizadas para fins especificos, desde que os obje-
tivos do monitoramento sejam devidamente documentados. A consideragao da distancia da
sonda a obstaculos e arvores (linha de gotejamento da arvore) visa permitir a livre circulagao
do ar ao redor do ponto de amostragem.

Quadro 6 - Caracteristicas e microlocalizagao de estagdes de monitoramento.

Escala de Altura de Distancia de Distancia de
Poluente -
epresentatlwdade amostragem (m arvores (m) obstaculos (m)

amostradora

todas as escalas

MP,./MP;

Fonte: adaptado de EPA, CRF 40, Part 58, Appendix E
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Excegoes a exigéncia de distancia de obstaculos em estagoes ja instaladas podem ser
feitas para medi¢gdes em canions urbanos ou sitios de monitoramento de fontes especificas,
locais onde os edificios e outras estruturas sao inevitaveis.

A medigao de parametros meteorologicos em conjunto com a medigao de poluentes
atmosféricos auxilia na identificagao de fontes e na avaliagao das condigdes de dispersao de
poluentes. Aléem disso, as informagoes geradas servem como dados de entrada em modelos
matematicos de qualidade do ar, sendo recomendada a inclusao da medigao destes parame-
tros nas estagoes de monitoramento da qualidade do ar.

Para medigao de parametros meteorolégicos, pode ser consultado o documento de
orientagao do governo norte-americano: QA Handbook, Volume IV: Meteorological Measure-
ments - United States Environmental Protection Agency (US EPA). As caracteristicas de cada
sensor, assim como sua instalagao, devem atender aos critérios da Organizagao Meteorologi-
ca Mundial (OMM).

4.3. FREQUENCIA DE AMOSTRAGEM

Visando garantir a geragao continua e a representatividade de dados de monitoramento,
recomendam-se as seguintes frequéncias de amostragem de poluentes atmosféricos:

- Para monitores continuos devem ser coletadas médias horarias consecutivas: e

* Para amostradores manuais de material particulado deve ser coletada, pelo menos,
uma amostra de 24 horas a cada 6 dias.
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S5 REPRESENTATIVIDADE TEMPORAL DOS DADOS

O monitoramento continuo da qualidade do ar pode apresentar falhas no funcionamen-
to dos monitores, no sistema de armazenamento de dados, de comunicagao, no suprimento
de energia, entre outros. Porém, em redes bem operadas, a perda ou a nao geragao de dados
tendem a ser pouco representativas.

Como o monitoramento deve representar o ar da regiao em estudo, faz-se necessaria
a adogao de critérios de representatividade temporal dos dados. O nao atendimento desses
critérios para uma determinada estagao ou periodo significa que as falhas de medigao ocor-
ridas comprometem a interpretagao do resultado, a luz dos padroes vigentes. No entanto,
mesmo sem a representatividade requerida, os dados devem ser sempre reportados, com as
devidas ressalvas, e podem ser Uteis para uma interpretagao menos completa.

Pelo exposto, a adogao de critérios de representatividade € necessaria para que haja uni-
formidade de procedimento no territério nacional. Consideram-se representativos os dados
gerados em redes de monitoramento que observam, no minimo, as condigdes estabelecidas
no Quadro 7:

Quadro 7 - Tempo minimo de amostragem para que os dados obtidos sejam considerados representativos.

Tipo de Média Critério de Validagao
3/4 das medidas validas na hora
2/3 das médias horarias validas no dia

2/3 das médias diarias validas no més

1/2 das médias diarias validas obtidas em cada
quadrimestre (jan-abr; mai-ago; e set-dez)

Média anual

“Em casos especificos da necessidade de utilizagao de dados mensais, deve ser utilizado o critério de validagao
dos dados especificados no Quadro 7. Esse critério nao deve ser utilizado para validagao da média anual.

Fonte: Cetesb, 2019

A exigéncia de representatividade em cada quadrimestre garante que os dados anuais
englobem as diferentes condigdes meteorologicas em diferentes periodos do ano.

Para redes de operagao manual deve-se considerar que dificilmente sao feitas amostra-
gens horarias e, portanto, nestes casos, nao se aplica o critério de média horaria.

Monitores manuais operados uma vez a cada seis dias, ou com outra frequéncia deter-
minada pelos programas de medigao, devem ter validagao similar aos critérios indicados no
Quadro 7. Deve ser dada atengao especial a representatividade para a obtengao de média
anual, respeitando-se os critérios de cada quadrimestre, sem deixar de considerar as amos-
tragens aos sabados e domingos.
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6 GESTAO DE REDES DE MONITORAMENTO DA QUALIDA-
DE DO AR

Os desafios encontrados pelos 6rgaos ambientais na implantagao, operagao e manuten-
Ggao de redes sao muitos e quase sempre estao relacionados a falta de recursos, sejam eles
humanos, financeiros ou de infraestrutura operacional, levando a diferentes arranjos para sua
gestao.

Como exemplo, destacam-se a seguir modelos de gestao aplicados no territério brasi-
leiro atualmente:

a) Operagao proépria do 6rgao ambiental: Neste modelo de gestao o 6rgao ambien-
tal possui responsabilidade total e direta pela operagao de sua rede. Nesse caso, todas as ati-
vidades relacionadas a operagao e manutengao das estagoes sao desenvolvidas por técnicos
do proprio 6rgao, necessitando de conhecimento técnico especifico e estrutura laboratorial
para a realizagao de manutengoes e reparos nos equipamentos.

b) Operagao parcialmente terceirizada: Por meio de processo licitatorio, uma em-
presa prestadora de servigos especializada em operagao e manutengao de redes de qualidade
do ar é contratada para operar as estagoes pertencentes ao érgao ambiental.

c) Operacgao totalmente terceirizada (compra de dados): Neste modelo de gestéao
é contratada pelo érgao ambiental uma empresa especializada para realizar o monitoramento
da qualidade do ar na regiao, cabendo a empresa a aquisigao, implantagao, operagao e manu-
tengao da rede.

d) Operagao realizada por empresas licenciadas: Nesse caso, a rede € operada e
mantida pelas empresas que exercem atividades potencialmente poluidoras licenciadas pelo
orgao ambiental, como, por exemplo, por meio de condicionantes das licengas ambientais ou
termos de ajustamento de conduta (TAC).

Em qualquer modelo de gestao adotado a qualidade dos dados deve ser garantida pelos
orgaos ambientais competentes.
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7 DOCUMENTAGCAO

7.1. Registro das Estagoes

Documentos e relatérios locais, estaduais ou de carater nacional devem descrever, pri-
mordialmente, as caracteristicas das estagoes de monitoramento. Esses documentos e o re-
gistro dos dados devem ser efetuados, preferencialmente, por meio eletrénico.

A caracterizagao das estagoes deve estar disponivel conforme informagodes detalhadas
a seguir:

+ Identificagao da estagao: nome, podendo também ser fornecido outro tipo de identifi-
cagao, como sigla ou codigo;

+ Coordenadas geograficas em UTM (datum SIRGAS 2000) e enderego;

* Topografia/altitude: topografia se refere ao relevo préximo a estagao, podendo ser pla-

na ou complexa, indicando ainda se de topo ou de vale. A altitude indica o local da estagao em
relagao ao nivel do mar;

* Vias relevantes mais proximas e respectivas distancias, com o detalhamento se essas
vias impactam diretamente na estagao;

* Fontes fixas: presencga de fontes fixas com influéncia relevante nos valores obtidos na
medicao da estagao;

+ Parametros medidos: quais poluentes estao sendo monitorados na estagao, tais como:
material particulado inalavel (MP10), material particulado fino (MPz2s), particulas totais em sus-
pensao (PTS), fumaga (FMC), éxidos de nitrogénio (NOx), mondxido de carbono (CO), ozénio
(O3), dioxido de enxofre (SO2) e chumbo (Pb);

* Tipo de monitoramento: automatico (A), ou manual (M);
* Escala espacial: microescala; mesoescala; escala bairro; e escala urbana; e
* Uso do solo.

As informagodes ainda nao existentes e que serao obtidas em futuro proximo devem ser
indicadas como “nao disponivel”.

A classificagao de representatividade espacial apresentada podera ser alterada ao longo
do tempo, em fungao da constatagao de modificagdes significativas nas caracteristicas do
entorno das estagdoes de monitoramento.

A constatagao de modificagoes significativas nas caracteristicas do entorno de uma es-
tagao deve ser registrada, podendo até causar alteragao da sua classificagao da representa-
tividade espacial.

A seguir, no Quadro 8 e Figura 1, é apresentada, como exemplo, a documentagao basica
da estagao Modca em Sao Paulo:

Quadro 8 - Exemplo de ficha de identificagao de estagdao de monitoramento.

Identificagao de estagao de monitoramento da qualidade do ar
Moédca

Coordenada UTM 23K 336670W - 7394720N

Topografia/altitude Plana - 740 metros

End Centro Educacional e Esportivo Municipal
ndereco Rua Bresser, 2341

Caracteristica do solo no

entorno (raio<20m) Pavimentada e grama
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Avenida Alcantara Machado: Nimero médio de veiculos/dia= 211.435
Viaduto Bresser: Numero médio de veiculos/dia = 26.717
As contagens foram efetuadas em 16/06/2005 entre 7h e 18h.

Vias relevantes mais Avenida Alcantara Machado (Radial Leste)
proximas Rua Bresser
Distancia Avenida Alcantara Machado distante cerca de 300 metros a norte-oeste
Rua Bresser distante cerca de 150 metros a noroeste-sudeste
Principais fontes (indus- :
- o Veiculares
triais e/ou méveis)

Contagem de veiculos
Ano

T|po de monitoramento

Objetivo do monitora-
mento

Escala espamal Medla Balrro Banrro

In|C|o do monitoramento 01/1998 01/1998 09/2005

Frequéncia do monitora-
mer?to Continuo Continuo Continuo

Fonte: Cetesb

Figura 1 - Localizagao da estagdo de monitoramento Moodca.

Fonte: Cetesb

7.2. Procedimento de Operagao e Manutencgao

De forma a garantir a confiabilidade e a rastreabilidade dos dados e informagoes gera-
dos, € importante registrar a documentagao detalhada de todos os procedimentos e critérios
relacionados a:

a. Validagao de dados;
b. Calibragoes; e
C. Manutengoes preventivas e corretivas.

@
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8 METODOS DE REFERENCIA E EQUIVALENTES

Recomenda-se que os equipamentos de monitoramento da qualidade do ar tenham cer-
tificagao emitida por instituicao de notorio saber no tema. Sao essas certificagoes que ga-
rantem a qualidade e confiabilidade dos dados produzidos pelos equipamentos de medigao,
de modo a assegurar que os dados produzidos sao precisos e, portanto, aptos para indicar o
atendimento aos requisitos legais. A certificagao tambéem garante que os equipamentos pos-
suem alto padrao de desempenho, que engloba alta qualidade de dados e de medigao, especi-
ficagoes tecnicas e critérios operacionais.

As caracteristicas dos métodos de referéncia e equivalentes aqui descritas visam ofere-
cer orientagoes para a escolha dos equipamentos e demonstrar a diversidade oferecida pelo
mercado. No processo de aquisigao, além do tipo de certificagao do equipamento, deve ser
observado se os fornecedores possuem assisténcia técnica disponivel, facilidade de manu-
tencgao e facilidade de obtengao de partes de reposi¢cao dos equipamentos.

Os Métodos de Referéncia definidos neste Guia se caracterizam como sendo os métodos
que a literatura internacional recomenda por atenderem padroes de desempenho adequados.
Sao a referéncia para que outros métodos disponiveis, os métodos equivalentes, sejam utili-
zados, desde que tenham grau semelhante de desempenho.

Por exemplo, os equipamentos de medigao de material particulado certificados como
Método de Referéncia sao aqueles que empregam o meétodo gravimétrico para medigao das
particulas, sendo esta considerada a forma mais precisa de monitoramento, porém, apre-
sentando trés grandes desvantagens em comparagao com equipamentos certificados como
equivalentes:

+ A medigao nao ocorre em tempo real. As particulas no ar sao capturadas e, somente
apos a pesagem do filtro - o que pode levar varios dias ou semanas -, € que se obtém
o resultado da poluigao. Portanto, o método gravimétrico nao pode ser usado quan-
do uma agao imediata é necessaria apos um evento de poeira ou quando se deseja
comunicar a autoridade competente ou a populagao sobre a situagao corrente da
concentragao de poluentes em tempo real.

* Os dados geralmente sao fornecidos como uma média diaria, nao sendo possivel
identificar as nuances entre os niveis de poluigao pela manha em comparagao com
os niveis ao final do dia. Isso importa porque a concentragao de material particulado
pode atingir o seu pico em determinados momentos do dia, por exemplo, durante ven-
tos fortes ou quando o trafego de veiculos esta alto.

+ O método requer a pesagem manual dos filtros diariamente ou semanalmente. A
amostra deve ser fisicamente removida por um operador e depois enviada para um
laboratoério para analise. Isso significa que o custo operacional € muito alto compara-
do aos métodos automatizados.

Os equipamentos certificados como Método Equivalente sao aqueles que demonstram
ter um desempenho equivalente aos instrumentos de referéncia certificados, atendendo a
critérios estabelecidos por agéncias com atuagao reconhecida sobre o tema, como a Agéncia
de Protegao Ambiental dos Estados Unidos (US EPA), TUV (Alemanha) e Monitoring Certification
Scheme (MCERTS) (Reino Unido), ou outra autoridade certificadora com o mesmo grau de
exigéncia na certificagao de equipamentos.

Os Metodos Equivalentes sao muito utilizados internacionalmente e, muitas vezes, pos-
suem vantagens sobre o respectivo método de referéncia, pela facilidade de manutencgao,
pela durabilidade ou mesmo custo mais acessivel, tornando um projeto viavel, desde que ga-
rantida a qualidade dos dados gerados dentro de limites também adequados (ver item 8.1).



Em resumo, equipamentos certificados como Método Equivalente sao tao precisos quan-
to aqueles certificados como Métodos de Referéncia e, além disso, fornecem dados de mo-
nitoramento em tempo real. Dessa forma, os métodos de referéncia sao utilizados preferen-
cialmente, mas nao de forma a serem considerados os Unicos que apresentam resultados
confidveis para uma correta avaliagao da qualidade do ar.

Este Guia estabelece quais sao os métodos de referéncia (Anexos A a I) e os critérios
para definicao de métodos equivalentes (item 8.1), com base nos parametros adotados pela
Agéncia de Protegao Ambiental dos Estados Unidos da América (US EPA).

Considerando que no Brasil nao ha processo estabelecido para certificagao de equipa-
mentos de monitoramento da qualidade do ar, a escolha por utilizagao de métodos equiva-
lentes com certificagao US EPA considera a capacidade técnica e de conhecimento cientifico
indiscutivel da entidade nesta area de avaliagao de métodos equivalentes, com especificagoes
e avaliagoes comparativas consistentes, sendo utilizada como modelo internacional, o que
garante a rede de monitoramento a confiabilidade necessaria. Além disso, estao certificadas
pela US EPA uma grande quantidade de metodologias de medigao, dos mais diversos forne-
cedores de equipamentos de varios paises, podendo inclusive ser submetida ao processo de
certificagao da US EPA qualquer nova metodologia que venha a ser desenvolvida.

Apesar da recomendagao da utilizagao de equipamentos certificados pela US EPA, os
orgaos ambientais tém autonomia para escolher equipamentos certificados por outras ins-
tituicoes internacionais, desde que atendam as caracteristicas descritas no item 8.1. Essa
exigéncia e fundamental para garantir que os dados gerados pelos equipamentos de monito-
ramento da qualidade do ar sejam representativos e mantenham sua precisao e confiabilidade
ao longo do tempo, com vistas ao atendimento as normas vigentes e a avaliagao da qualidade
do ar em relagao aos Padroes Nacionais de Qualidade do Ar.

Finalmente, ha que se enfatizar que todos os 6rgaos responsaveis pelas redes de moni-
toramento de qualidade do ar, com vistas ao atendimento as normas vigentes, devem ser res-
ponsaveis por procedimentos de controle de qualidade para que a rede gere dados confiaveis.

8.1. Caracteristicas Especificas de Monitores

8.1.1. Poluentes Gasosos

Algumas caracteristicas especificas de monitores de poluentes gasosos devem ser se-
guidas, tanto para métodos de referéncia como para métodos equivalentes. Essas caracteris-
ticas estao especificadas no Quadro 9 com posterior definicao de cada uma delas. Os valores
sdo apresentados tanto em pg/m?, por ser a unidade oficial das medidas determinadas na
Resolugao Conama n? 491/18, e tambem em ppm, uma vez que os catalogos internacionais
utilizam essa unidade. O monodxido de carbono deve ser sempre reportado em ppm.

Quadro 9 - Caracteristicas minimas a serem observadas para a selegao de monitores de qualidade do ar.

_ N02
HeE U e Falxa Faixa Faixa Faixa Falxa Faixa Faixa
padrao menor | padrao | menor | padrao | menor | padrao

Faixa de pug/m* |0a2620| <2620 | 0a980 0a 940
operagao 0as0
(@) (ppm) | (0al) . . PPM | <50ppm | (0 a 0,5)
pg/m? | <2, =<1, =4, = 5
Ruido (b)
(ppm) | (=
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Limite de
detecgao

Interferéncia de
cada poluente
potencial

Desvio de <+10,5 <+4 <+40

zero-12e
24 horas (<+0,004) (<+0,002) (<+0,02)

Desvio de
span (80%)- % <+3,0% | <*3,0% | <*3,0% | <t3.0% | <+*2%
12 e 24 horas
laténcia.
Temp‘o de Minutos <2 <2 <2 <2 2
subida
o’
queda
Precisao a 80%
do limite supe- % <2% <2% <2% <2%
rior da escala

Fonte: elaboragao propria

<
<
i
<1

Para converter partes por milhdo (ppm) em micrograma por metro cubico (ug/m?) a 25°C
e 760mmHg, utilizar a formula abaixo para o poluente especifico:

ppm*PM

s._PPm M
H9/M*=—557a47

PM : Peso Molecular

Faixa padrao - ¢ a exigida na certificagao.

Faixa menor - faz referéncia a qualquer outra escala, com limite superior menor que ao
da faixa padrao, que pode opcionalmente ser certificada junto a essa faixa, e para a qual ha
exigéncias mais restritivas para caracteristicas como ruido, limite de detecgao, interferéncias
e desvio de zero.

Faixa de operagao - as concentragoes nominais maxima e minima que o monitor € capaz
de medir.

Ruido - desvios de medidas em relagao a media, espontaneos, de curta duragao e que
nao sao causados por alteragoes de concentragao. Sao determinados como o desvio padrao
da meédia, obtidos em uma serie de medigoes de concentragao constante e expressos em uni-
dades de concentragao.

Limite de detecgao - a concentragao minima de poluente que produz uma medida de
pelo menos duas vezes o valor do nivel de ruido.

Interferéncia - resposta positiva ou negativa de medigao causada por uma substancia
diferente da que esta sendo medida.

Desvio de zero - a mudanga na resposta da medida de gas com concentragao zero do
poluente alvo ao longo de periodos de 12 e de 24 horas com operagao continua, sem que ocor-
ram ajustes nesses periodos de teste.




Desvio de calibragao - a variagao da resposta a uma medida de concentragao de poluen-
tes de escala ao longo de um periodo de 24 horas de operagao continua nao ajustada.

Tempo de laténcia - é a diferenga de tempo entre o inicio de um evento e o momento em
que seus efeitos tornam-se perceptiveis. Periodo de tempo compreendido entre o inicio de
um estimulo e o comego de uma resposta.

Tempo de subida - o intervalo de tempo entre a resposta inicial de medigao, no geral
com gas zero e apos o tempo de laténcia, e 95% de resposta final apds a injegao de um gas de
concentragao conhecida (span).

Tempo de queda - o intervalo de tempo entre a resposta inicial de medigao, no geral pela
injecao de gas span, e 95% de resposta final apos a injegao de gas de concentragao zero.

Precisao - variagao sobre a media de medigoes repetidas pela injegao de gas com con-
centragao conhecida, expressa como um desvio padrao.

Os métodos de referéncia sao apresentados nos Anexos A a I deste Guia.

8.1.2. Material Particulado MPio e MP25s

Pelo fato de nao haver uma atmosfera padrao de MP para calibragao, além de caracteris-
ticas minimas do equipamento, devem ser observados testes de aceitagao para comparagao
de dados obtidos com o método equivalente versus método de referéncia conforme apresen-
tado no Quadro 10.

Quadro 10 - Caracteristicas minimas dos amostradores de material particulado.

: o . Variabilidade dentro dos
Dispositivo de controle Manter a vazao constante A e
- limites espemﬁcados pelo
de vazao durante a amostragem método

Medigao de vazao Medigao de vazao Precisao de +10%

Dispositivo Capaz de iniciar e parar o Com precisao de * 15 min.
temporizador (timer) amostrador como programado

Fonte: elaboragao propria

Para aceitagao de Metodo Equivalente, testes comparativos para aceitagao devem ser
feitos, sendo de responsabilidade do fornecedor do equipamento a apresentagao de “laudo
técnico” ou “certificado” que comprove a equivaléncia.

O teste deve ser efetuado com medigoes concomitantes feitas pelos equipamentos de
referéncia e equivalentes.

Caracteristicas minimas a serem observadas no teste e que devem constar do laudo:

+ Obtengao de 40 amostras paralelas de 24 horas, cobrindo uma faixa de no minimo 5
Mg/m?® a 75 pg/m? para MP2s e faixa de 10 pg/m?® a 175 pg/m?* para MPuo;

+ Os dados das medigoes paralelas devem ser analisados estatisticamente; e
+ Os critérios estatisticos devem ser justificados.

O laudo ou certificado deve ser emitido por instituigao de referéncia, nacional ou inter-
nacional, a critério do 6érgao ambiental responsavel pelo monitoramento.
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9 iNDICE DE QUALIDADE DO AR (IQAr)

O Indice de Qualidade do Ar (IQAr) foi criado visando facilitar a divulgagao dos dados de
monitoramento da qualidade do ar de curto prazo, conforme estabelecido pela Resolugao Co-
nama n? 491/18, tornando mais facil o entendimento dos resultados pela sociedade. Ja para
fins de gestao da qualidade do ar, os técnicos especializados analisam as concentragoes de
poluentes obtidas no monitoramento, por permitir interpretagoes mais refinadas.

Assim, torna-se dificil explicar a populagao que uma concentragao diaria observada de
35 pg/m?3 de SO2 (Padrao Final Conama = 20 pg/m? - 24h) pode causar mais impactos a saude
que uma concentragao horaria de 135 pg/m*de NO:2 (Padrao Final Conama = 200 pg/m? - 1h).
E mais compreensivel normalizar o valor do padrdo para um valor adimensional, no caso 40
para os Padroes Finais de ambos os poluentes. Dessa forma, fica facil a comunicagao sem que
se incorra em explicagoes complexas. Os itens abordados a seguir indicam como sao estrutu-
rados os IQAr e sua associagao com descritores de qualidade e cores.

O Anexo IV da Resolugao Conama n° 491/18 traz os poluentes atmosféricos que fazem
parte do calculo do IQAr, os valores de concentragao referentes a classificagao do ar no nivel
“‘bom” e a equagao matematica para conversao das concentragoes monitoradas nos valores
do indice.

Os valores de concentragao que classificam a qualidade do ar como “boa” sao os valores
recomendados pela Organizagdo Mundial da Saude (WHO, na sigla em inglés) como sendo os
mais seguros a saude humana para exposigao de curto prazo, conforme a publicagao Air Qua-
lity Guidelines Global Update 2005 (WHO, 2006). Esses mesmos valores sao os Padrdes Finais
estabelecidos na Resolugao Conama n? 491/18.

Os poluentes que fazem parte do indice sao os seguintes:
+  Material particulado (MPo);

+ Material particulado (MP25);

+  Ozbnio (03);

+  Monodxido de carbono (CO);

+ Diodxido de nitrogénio (NOz2); e

« Didxido de enxofre (SO2);

Para cada poluente medido é calculado um indice, que € um valor adimensional. Depen-
dendo do indice obtido, o ar recebe uma qualificagao, que consiste em uma nota para a quali-
dade do ar, além de uma cor, conforme apresentado no Quadro 11:

Quadro 11 - Estrutura do indice de qualidade do ar.

Qualidade

do Ar Indice

>50 - 100 >25 - 50 >100 - 130 >200 - 240 >20 - 40

81 - 120 >100 - 150 >50 - 75 >130 - 160 >11-13 >240 - 320 | >40 - 365

N4|;u':'n‘1“t° 121 - 200 >150 - 250 >75-125 | >160 - 200 >13 - 15 >320 - 1130 | >365 - 800
201-400 | >250-600 | >125-300 | >200 - 800 >15-50 | >1130 - 3750 | >800 - 2620
essima

Fonte: Cetesb, 2019
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A metodologia de calculo e demais informagoes sobre a utilizagao do IQAr sao apresen-
tadas nos itens 9.1 a 9.3.

9.1. Calculo do IQAr

A concentracao medida de cada poluente é atribuido um IQAr a partir da equagao:

IOAr=Lm+% X (CCm)

Equagao 1

Iini = valor do indice que corresponde a concentragao inicial da faixa;

Ifin = valor do indice que corresponde a concentragao final da faixa:;

Cini = concentragao inicial da faixa em que se localiza a concentragao medida;
Ctin = concentragao final da faixa em que se localiza a concentragao medida;

C = concentragao medida do poluente.

A Resolugao Conama n?2 491/2018 determina que a qualidade do ar somente pode ser
classificada e relatada como “N1 - Boa" (IQAr < 40) quando os Padroes Finais sao respeitados
no dia e local relatados.

No processo de comunicagao ha que se ressaltar a populagao quando valores acima
dos Padroes Finais, considerando a exposigao de curto prazo, sao atingidos e o quanto dele
se afastam. Sao apresentadas no Quadro 11 faixas de valores que gradualmente se afastam
do valor 40, referido como valor do indice do Padrao Final. Sao valores a serem aplicados na
equagao para os parametros Ini, Ifin, Cini € Cfin. Fica mais clara sua aplicagao no exemplo rela-
tado a seguir. No Quadro também sao apresentados o indice de qualidade, o descritor e cores
associados ao IQAr.

E importante que o arredondamento dos dados de concentracao seja feito de forma
padronizada. O arredondamento é feito antes do calculo dos indices, utilizando os seguintes
critérios:

+ O monoxido de carbono sempre é apresentado com uma casa apos a virgula;

+  Os outros poluentes sao apresentados sempre como valores inteiros, sem casa decimal;

+ Como critério de arredondamento utilizar sempre o valor inteiro mais proximo;

+  No caso raro de obtengao de valores tipo X,500, arredondar para o numero par mais proximo.

O indice deve ser arredondado para o valor inteiro mais proximo.

9.2. Aplicagao
Usando as faixas do Quadro 11 e a Equagao 1, é calculado o valor do indice para cada um
dos poluentes medidos e selecionado aquele que produz o maior valor de indice para o IQAr.
Supondo-se que em uma estagao tenham sido observados os seguintes valores:
+  MP10 média de 24 horas de 210 pg/m?;
+ O3 maxima média de 8 horas de 135 pg/m?;

* NO2 maxima de 1 hora de 220 pg/m?3;



Para MP1o o valor observado 210 pg/m?® se encontra na faixa de concentragao entre
151 pg/m?* e 250 pg/m?, correspondendo aos valores de indice 121 e 200 (linha 4 dos
valores);

Para O3 o valor observado de 135 ug/m? se encontra na faixa de concentragao entre
131 pg/m? e 160 pg/m?, correspondendo aos valores de indice 81 e 120 (linha 3 dos
valores);

Para NO2 o valor observado de e 220 yg/m?® se encontra na faixa de concentragao
entre 201 pg/m? e 240 pg/m?, correspondendo aos valores de indice 41 e 80 (linha 2
dos valores);

Aplicando a Equagao 1 para a concentragao medida de 210 pg/m?® de MPuo:

200-121

IQAr = 121"'250—_151

x (210 - 151)

IQAr =168

Aplicando a Equagao 1 para a concentragao medida de 135 pg/m? de Os:

120-81

IQAr= 81+ i30-131

x (135 - 131)

IQAr=286

Aplicando a Equagao 1 para a concentragao medida de 220 pg/m?® de NO:

80-41

IQAr= 41+ 520201

x (220 - 201)

IQAr=60

Para os exemplos acima, o maior valor de IQAr calculado foi 168, que corresponde a qua-
lidade do ar Muito Ruim, devendo essa classificagao ser informada a sociedade.

9.3. Divulgagao do Indice

O indice a ser divulgado € o maior obtido dentre os poluentes monitorados em uma
estagao especifica.

A divulgagao deve conter:
O local de monitoramento;
Data e horario (se for o caso);
O poluente com maior indice, associado ao descritor de qualidade e a cor (se for o caso).
Quando apropriado, também podem ser divulgadas informagdes complementares como:
Informagoes sobre os efeitos a saude e medidas de prevencgao;

Causas para valores incomuns de IQAr (no geral, associadas a condigoes atmosféri-
cas adversas).

Episddios criticos de poluigao do ar previstos na Resolugao Conama n° 491/2018 deve-
rao ter forma de comunicagao especifica.
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Para a divulgagao dos indices devem ser informados os meios disponiveis, tais como
boletins dirigidos aos jornais e radios e, se possivel, sites de internet e outros que as culturas
locais assim o indicarem. Independentemente dos valores alcangados, os dados devem ser
publicados tao logo possivel.

No Quadro 12 é sugerida uma relagao de efeitos a saude que podem ser associados aos
indices na sua divulgagao:

Quadro 12 - Relagao entre valor do IQAr e possiveis efeitos a saude.

Toda a populagao pode apresentar sintomas como tosse seca, cansago, ardor nos olhos, nariz e gar-
81-120 ganta. Pessoas de grupos sensiveis (criangas, idosos e pessoas com doengas respiratérias e cardia-

cas) podem apresentar efeitos mais sérios na saude.

grupos sensiveis (criangas, idosos e pessoas com doengas respiratorias e cardiacas).

> 200 Toda a populagao pode apresentar sérios riscos de manifestagoes de doengas respiratoérias e cardio-
vasculares. Aumento de mortes prematuras em pessoas de grupos sensiveis.

Fonte: Cetesb, 2019

Toda a populagédo pode apresentar agravamento dos sintomas como tosse seca, cansago, ardor nos
121 - 200 olhos, nariz e garganta e ainda falta de ar e respiragao ofegante. Efeitos ainda mais graves a satde de
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ANEXOA-MétododeReferéncia AutomaticoeProcedimentos
de Calibragao para a Medigao de Didoxido de Enxofre na
Atmosfera (Método Fluorescéncia na Regiao do Ultravioleta)

1. Aplicabilidade

1.1 Este método de fluorescéncia na regiao da radiagao ultravioleta - FUV - fornece a
medida da concentragao de dioxido de enxofre (SO2) no ar ambiente para verificar a confor-
midade com as normas nacionais de qualidade do ar ambiente para o didxido de enxofre. O
méetodo € aplicavel para a medigao automatica e em tempo real das concentragoes de SO2 no
ar ambiente.

2. Principio

2.1 Este método é baseado na medigao automatica da intensidade da fluorescéncia ca-
racteristica emitida pelo SOz, numa amostra de ar ambiente que passa por uma célula de me-
dicao do analisador onde a amostra de ar é irradiada com luz ultravioleta. A luz fluorescente
liberada pelo SO2 também é na regiao do ultravioleta, mas com comprimentos de onda mais
longos do que a luz de excitagao. Tipicamente, as condigdes 6timas para a medigao das con-
centragoes de SO2 sao obtidas quando o comprimento de onda de excitagao esta na faixa de
comprimento de onda entre 190-230 nm, e a medigao da fluorescéncia de SO2 numa ampla
faixa em torno de 320 nm, sendo que essas condigdoes nao sao necessariamente limitagoes
para a aceitagao do método de referéncia. Geralmente, o analisador requer também meios
para reduzir a interferéncia de espécies de hidrocarbonetos aromaticos ou outros interferen-
tes que eventualmente estejam presentes no ar ambiente.

2.2 O monitor é calibrado com o uso de gases certificados, obtendo-se uma curva de
calibragao e uma fungao que relaciona o valor da concentragao injetada com o valor da fluo-
rescéncia medida (ver Procedimento de Calibragao no item 4 deste anexo.).

2.3 Um analisador que utiliza este principio de medigao € mostrado esquematicamente
na Figura 1. Deve conter uma célula de medigao, uma fonte de luz UV de comprimento de onda
adequado, um sistema detector de UV com sensibilidade e comprimento de onda apropriados,
uma bomba e um sistema de controle de fluxo para mover o ar ambiente para dentro da célula
de medigao, filtros ou outros dispositivos para minimizar interferéncias na medigao, sistema
de aquisicao e armazenamento de dados, e outros aparelhos que possam ser necessarios. O
analisador deve ser projetado para fornecer medigoes precisas, repetiveis e continuas das
concentragoes de SO2 no ar ambiente.

2.4 Consideragoes de amostragem: o uso de um filtro de particulas na linha de entrada
da amostra do analisador € necessario para evitar interferéncias na medigao ou danos no
amostrador causados pelas particulas.

3. Interferéncias

3.1 Os efeitos das principais interferéncias potenciais podem ser mitigados para atender
os requisitos de interferéncia do Quadro 8 do Guia Técnico. Hidrocarbonetos aromaticos tais
como xileno e naftaleno sao fortes interferéncias positivas. Esses gases podem ser removidos
com a utilizagao de um tipo de dispositivo purificador de hidrocarbonetos. O 6xido de nitrogé-
nio (NO) em concentragodes elevadas também pode causar interferéncia e fluorescéncia posi-
tiva. Filtros oticos podem ser empregados para minimizar esse tipo de interferéncia. O ozénio
pode absorver a luz UV emitida pela molécula de SOz e causar uma alteragao da medigao. Este
efeito pode ser reduzido minimizando o comprimento do percurso de medigao entre a regiao
onde ocorre a fluorescéncia de SO2 e o detector de tubos fotomultiplicadores, por exemplo,
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mantendo esta distancia menor que 5 cm. Um removedor de hidrocarboneto, um filtro éptico
para radiagao de NO e distanciamento adequado do comprimento do percurso de medigao
podem ser componentes necessarios para a redugao de interferéncias.

4. Procedimento de Calibragao

Atmosferas contendo concentragoes acuradamente conhecidas de didxido de enxofre
sao preparadas com precisao pela diluigao de um gas padrao de transferéncia com ar limpo -
gas zero - medidos com precisao.

4.1 Aparelho: A Figura 2 mostra um sistema geneérico tipico adequado para a diluigao
de um gas padrao de SO2 com gas zero, através de uma camara de mistura para produzir os
padroes de calibragao de concentragao desejados. A valvula pode ser utilizada para desviar
convenientemente o SO2 do tubo de distribuicao de amostra para fornecer ar zero no tubo
de distribuigao para o ajuste do zero. O sistema pode ser feito utilizando-se componentes
comuns de laboratorio ou pode ser um sistema fabricado comercialmente. Em quaisquer dos
casos, 0os componentes principais sao os seguintes:

4.1.1 Dispositivo controlador de fluxo capaz de regular, manter e medir a vazao de
gas padrao de SOz constante a * 2%.

4.1.2 Dispositivo com controle de fluxo capaz de regular e manter a taxa constante
de fluxo de ar dentro de + 2%.

4.1.3 Camara de mistura, construida de material inerte, tal como o vidro e de dese-
nho apropriado para proporcionar uma mistura completa dos fluxos de gas zero e gas padrao.

4.1.4 Tubo de distribuigao de amostra, construido de material inerte, por exemplo,
vidro ou Teflon®, de diametro suficiente para garantir uma queda de pressao minima para a
conexao do analisador, com uma abertura concebida para assegurar um minimo de excesso
de pressao em relagao a pressao do ar ambiente na ligagao do analisador e para impedir que
o ar ambiente entre no tubo de distribuigao.

4.1.5 Regulador de pressao de gas padrao, de ago inoxidavel limpo, com uma mem-
brana de ago inoxidavel, adequado para utilizagao com um cilindro de alta pressao do gas
padrao de SO:a.

4.1.6 Reagentes

4.1.6.1 Gas padrao de SO2 em nitrogénio, com uma concentragao certificada
de SO2 nao inferior a 10 ppm com certificado da Rede Brasileira de Calibragao.

4.1.6.2 Ar zero isento de SOz2 e livre de contaminantes em niveis que possam
causar uma resposta detectavel ou uma alteragao na sensibilidade do analisador, uma vez que
os analisadores de fluorescéncia de raios ultravioleta podem ser sensiveis aos hidrocarbone-
tos aromaticos e também & proporcao da mistura de Oz em N2. E, portanto, importante que o
ar zero nao contenha hidrocarbonetos aromaticos ou possua concentragoes inferiores a 0,1
ppm e que a proporcao de N2 e O2 se aproxime ao maximo das percentagens encontradas no
ar ambiente.

4.2 Procedimento

4.2.1 Montar ou adquirir no mercado dispositivos proprios para a calibragao, tal
como o mostrado esquematicamente na Figura 1, e certificar que todos os materiais em con-
tato com o poluente sao de vidro, Teflon®, ou outro material adequadamente inerte e com-
pletamente limpos.

4.2.2 Purgar as linhas de gas padrao de SO2 e regulador de pressao para remover
todo o ar residual.



4.2.3 Certificar de que nao ha vazamentos no sistema e que o fluxo de dispositivos
de medigao esta devida e corretamente calibrado de acordo com as condi¢oes de utilizagao,
com um volume ou fluxo confiaveis, com a calibragao de fluxo feita com um medidor de bolha
de sabao ou com um wet test meter. Todos os fluxos volumétricos devem ser corrigidos para
a mesma temperatura e pressao de referéncia, utilizando a seguinte formula:

298,15Pm
760(Tm+273,75)
Equagao 1

Qc = Qm+

Onde:

Qc = vazao corrigida (L / min a 25°C e 760 mmHg)

Qm = vazao medida (a temperatura, Tm e pressao, Pm)
Pm = pressao medida em mmHg (absoluto)

Tm = temperatura medida em graus Celsius.

4.2.4 Injetar gas zero no calibrador ate obter uma resposta estavel. Em seguida, fa-
zer o ajuste correto de zero adequadamente.

4.2.5 Ajustar o fluxo de ar e gas para proporcionar uma concentragao de SO2 de
aproximadamente 80% do limite superior da faixa de medigao do instrumento de SOz2 e verifi-
car que o fluxo total de ar do sistema de calibragao excede a demanda de todos os analisado-
res amostrando a partir do tubo de distribuigao, com excesso ventilado.

4.2.6 Calcular o padrao real de concentragao de calibragao SO2 como:

o3

t

[SOz] =

Equagao 2
Onde:

C = concentragao do padrao de gas SOz
Qp = vazao de gas SOz padrao
Qt = vazao de ar total de poluentes e gases diluentes

4.2.7 Quando a resposta do analisador estiver estabilizada, ajustar o controle span
de SO2 para a leitura adequada da resposta, equivalente a concentragao padrao calculada. Se
for necessario um ajuste substancial do controle span, pode ser necessario voltar a verificar o
zero e ajustar novamente, repetindo os passos de 4.2.4 a 4.2.7 até que nao sejam necessarios
novos ajustes.

4.2.8 Ajustar novas taxas de fluxo para obter varias outras concentragoes de cali-
bracao de SOz2, cobrindo toda a escala de medigao do analisador. Pelo menos cinco concen-
tragoes diferentes uniformemente espagados em toda a gama do analisador sao sugeridas.

4.2.9 Tabelar a resposta do analisador (valores de Y) e a concentragao gerada de
SOz2 (eixo X). Calcular fungao da reta obtida por regressao linear e tragar a linha de regressao
para verificar se nenhum ponto desvia dessa linha por mais de 2% da concentragao maxima
testada.

4.2.10 Alternativamente, pode ser utilizado tubo de permeagao para a geragao de
padroes de SO2 com a utilizagao de dispositivos especificos para tal e sequindo a forma de
operagao indicada nos manuais desses dispositivos. Seguir o procedimento descrito desde o
item 4.2.3 até 0 4.2.9.
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5. Frequéncia de Calibracgao

5.1 A frequéncia da calibragao, bem como o numero de pontos necessarios para estabe-
lecer a curva de calibragao e a frequéncia de outras verificagoes de desempenho vao variar
de acordo com o analisador. Programa de controle de qualidade do usuario deve fornecer
diretrizes para o estabelecimento inicial das variaveis e para a alteragao posterior segundo
experiéncia operacional acumulada. Os fabricantes de analisadores devem incluir, em sua ins-
trugcao e manuais de operagao, informagoes e orientagoes quanto a essas variaveis e em ou-
tras questoes de operagao, calibragao, manutengao de rotina e controle de qualidade.

Figura 1 - Esquema diagramatico analisador SOz FUV.

Exaustao Tubo )
Fotomultiplicador Filtro Optico
Filtro Optico (214nm)
(330nm)
Entrada Camara de
Amostra
Filtro de
Particulado

Lampada UV

Entrada

Depurador de
Hidrocarbonetos

Sensor de Sensor/Controle
Pressao de Vazao

Fonte: adaptado de CFR Title 40, Appendix A-1 to Part 50



Figura 2 - Sistema de calibragao utilizando gas comprimido padrao.
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analisador R
Camarade
mistura
Controlador de Medidor de
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Fonte: adaptado de CFR Title 40, Appendix A-1 to Part 50, USA

6. Referéncias

6.1 Title 40, Appendix A-1 to Part S0—Reference Measurement Principle and Calibration
Procedure for the Measurement of Sulfur Dioxide in the Atmosphere (Ultraviolet Fluorescence
Method) - Code of Federal Regulations, USA.
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ANEXO B - Método de Referéncia Manual para a Medigao
de Particulas Totais em Suspensdao (PTS) na Atmosfera
(Método AGYV)

1. Aplicabilidade

1.1 Este método fornece uma medigao da concentragao em massa do material Particulas
Totais em Suspensao (PTS) no ar ambiente para determinar a conformidade com os padroes
nacionais do ar ambiente para material particulado. O processo de medigao nao e destrutivo
e o tamanho da amostra coletada € geralmente adequado para a analise quimica subsequente.

2. Principio de Medicao

2.1 Um Amostrador de Grande Volume (AGV), situado devidamente no local de medicao,
aspira uma quantidade medida de ar ambiente em um abrigo coberto e através de um filtro
durante um periodo de amostragem de 24 horas (nominal). A vazdo do amostrador e a ge-
ometria do abrigo favorecem a coleta de particulas até 25-50 pm (diametro aerodinamico),
dependendo da velocidade e diregao do vento. Os filtros utilizados sao especificados para ter
uma eficiéncia de coleta minima de 99% para particulas de 0,3 ym (DOP) (consulte a Segao
7.1.4 deste anexo).

2.2 Ofiltro é pesado (apds o equilibrio da umidade) antes e depois do uso para determinar
o ganho de peso liquido (massa). O volume total de amostragem de ar, corrigido para as con-
digoes padrao da EPA (25 °C, 760 mmHg [101 kPa]), é determinado a partir da vazao medida e
do tempo de amostragem. A concentragao de material particulado total em suspensao no ar
ambiente é calculada como a massa de particulas coletadas dividida pelo volume de ar amos-
trado, corrigida para condigoes padrao, e é expressa em microgramas por metro cubico (ug/
m?). Para amostras coletadas a temperaturas e pressoes significativamente diferentes das
condigoes padrao, essas concentragoes corrigidas podem diferir substancialmente das con-
centragoes reais (microgramas por metro cubico real), particularmente em altas altitudes. A
concentragao real de material particulado pode ser calculada a partir da concentragao corri-
gida, usando a temperatura e a pressao reais durante o periodo de amostragem.

3. Intervalo de medigao

3.1 Afaixa de concentragao aproximada do método é de 2 a 750 pg/m?. O limite superior é
determinado pelo ponto em que o amostrador nao consegue mais manter a vazao especifica-
da devido a maior queda de pressao do filtro carregado. Esse ponto é afetado pela distribuigao
do tamanho de particulas, teor de umidade das particulas coletadas e variabilidade de filtro
para filtro, entre outras coisas. O limite inferior &€ determinado pela sensibilidade da balanga
(consulte a Segao 7.10 deste anexo) e por fontes inerentes de erro (consulte a Segao 6 deste
anexo).

3.2 Com velocidades do vento entre 1,3 e 4,5 m/s, descobriu-se que o amostrador de ar
de grande volume coleta particulas de 25 a 50 pym, dependendo da velocidade e diregao do
vento. Para o filtro especificado na Segao 7.1 deste anexo, efetivamente nao ha limite inferior
para o tamanho de particula coletado.

4. Precisao

4.1 Com base em testes colaborativos, o desvio padrao relativo (coeficiente de variagao)
para a precisao de um unico analista (repetibilidade) do método é de 3,0%. O valor correspon-
dente para precisao interlaboratorial (reprodutibilidade) é de 3,7%.



5. Exatidao

5.1 A exatidao absoluta do método é indefinida devido a natureza complexa do material
particulado atmosférico e a dificuldade em determinar a concentragao “verdadeira” de mate-
rial particulado. Este método fornece uma medida da concentragao de material particulado
adequado para o proposito especificado na Segao 1 deste anexo, Aplicabilidade.

6. Fontes Inerentes de Erro

6.1 Variagao de vazao de ar. O peso do material coletado no filtro representa a soma
(integrada) do produto da vazao instantanea multiplicada pela concentragao instantanea de
particulas. Portanto, a divisao desse peso pela vazao media ao longo do periodo de amostra-
gem produz a concentragao real de material particulado somente quando a vazao é constante
ao longo do periodo. O erro resultante de uma vazao inconstante depende da magnitude das
mudangas instantaneas na vazao e na concentragao de material particulado. Normalmente,
esses erros nao sao grandes, mas podem ser bastante reduzidos equipando o amostrador
com um mecanismo automatico de controle de vazao que a mantenha constante durante o
periodo de amostragem. Recomenda-se o uso de um controlador constante de vazao.

6.2 Medicao do volume de ar. Se a vazao se alterar substancialmente ou nao uniforme-
mente durante o periodo de amostragem, podera ocorrer um erro apreciavel no volume de ar
estimado resultante da utilizagao da media das vazoes de pre-amostragem e pés-amostra-
gem. Maior precisao na medigao do volume de ar pode ser alcangada: (1) equipando o amos-
trador com um mecanismo de controle de fluxo que mantém fluxo de ar constante durante o
periodo de amostragem®, (2) usando um dispositivo de registro de vazao continuo calibrado
para registrar a vazao real durante o periodo de amostragem e a integragao da vazao medida
ao longo do periodo, ou (3) utilizando quaisquer outros meios que megam com precisao o vo-
lume total de ar amostrado durante o periodo de amostragem. Recomenda-se o uso de um
registrador de fluxo continuo, particularmente se o amostrador nao estiver equipado com um
controlador de vazao constante.

6.3 Perda de volateis. Particulas volateis coletadas no filtro podem ser perdidas durante
a amostragem subsequente ou durante o transporte e/ou armazenamento do filtro antes da
pesagem pos-amostragem. Embora tais perdas sejam inevitaveis, o filtro deve ser pesado no-
vamente assim que possivel, apds a amostragem.

6.4 Material particulado de artefato. Materiais particulados de artefatos podem ser for-
mados na superficie de filtros de fibra de vidro alcalinos pela oxidagao de gases acidos no ar
da amostra, resultando em uma determinagao maior que a verdadeira concentragao de PTS.
Esse efeito geralmente ocorre no inicio do periodo de amostragem e € uma fungao do pH do
filtro e a presencga de gases acidos. Acredita-se, geralmente, que seja responsavel por apenas
uma pequena porcentagem do ganho de peso do filtro, mas o efeito pode se tornar mais sig-
nificativo quando se coletam pesos de particulas relativamente pequenos.

6.5 Umidade. Os filtros de fibra de vidro sao comparativamente insensiveis a mudangas
na umidade relativa, mas o material particulado coletado pode ser higroscopico. O proce-
dimento de condicionamento da umidade minimiza, mas nao elimina completamente o erro
devido a umidade.

6.6 Manipulagao de filtro. O manuseio cuidadoso do filtro entre as pesagens de pre-
amostragem e pos-amostragem € necessario para evitar erros devido a perda de fibras ou
particulas do filtro. Um cartucho ou cassete para papel de filtro usado para proteger o filtro
pode minimizar os erros de manuseio.

*Em altitudes elevadas, a eficacia dos controladores autométicos de fluxo pode ser reduzida devido a uma redugao no fluxo maximo do amostrador.
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6.7 Material particulado nao amostrado. O material particulado pode ser depositado no
filtro pelo vento durante os periodos em que o amostrador esta inoperante.

6.8 Erros de temporizagao. Os amostradores sao normalmente controlados por tem-
porizadores de relégio configurados para iniciar e parar o amostrador a meia-noite. Erros no
periodo de amostragem nominal de 1.440 min podem resultar de uma interrupgao de energia
durante o periodo de amostragem ou de uma discrepancia entre o tempo de inicio ou parada
gravados no registro de informagodes do filtro e o tempo real de inicio ou parada do amos-
trador. Tais discrepancias podem ser causadas por (1) ma resolugao dos pontos de ajuste
do temporizador, (2) erro do temporizador devido a interrupgao de energia, (3) detecgao do
temporizador, ou (4) mau funcionamento do temporizador. Em geral, os temporizadores ele-
tronicos digitais tém uma resolugao de ponto de ajuste muito melhor que os temporizado-
res mecanicos, mas exigem um sistema de backup de bateria para manter a continuidade da
operagao apos uma interrupgao de energia. Um registrador de fluxo continuo ou medidor de
tempo decorrido fornece uma indicagao do tempo de execugao do amostrador, bem como a
indicagao de qualquer interrupgao de energia durante o periodo de amostragem e, portanto,
€ recomendado.

6.9 Recirculagao do escape do amostrador. Sob condigdes de vento estagnadas, o ar de
exaustdao do amostrador pode ser reamostrado. Esse efeito nao parece afetar substancial-
mente a medigao do PTS, mas pode resultar em aumento de carbono e cobre na amostra co-
letada. Esse problema pode ser reduzido conduzindo o ar de escape para longe, de preferéncia
a favor do vento, a partir do amostrador.

7. Aparelho
7.1 Filtro.
7.1.1 Tamanho: 20,3 £0,2 cm x 25,4 +0,2 cm.
7.1.2 Area nominal exposta: 406,5 cm?.
7.1.3 Material: fibra de vidro ou outro material relativamente nao inerte e nao higroscopico.

7.1.4 Eficiéncia de coleta: minimo de 99%, conforme medido pelo teste DOP (ASTM-
2986) para particulas de 0,3 pm de diametro.

7.1.5 Faixa recomendada de queda de pressao: 42-54 mmHg (5,6-7,2 kPa) com vazao
de 1,5 m*/min através da area nominal exposta.

71.6 pH: 6 a10.
7.1.7 Integridade: perda de peso maxima de 2,4 mg.
7.1.8 Orificios: nenhum.

7.1.9 Resisténcia a rasgos: minimo de 500 g para tiras de 20 mm de largura do filtro
na dimensao mais fraca. (Veja o teste ASTM D828-60).

7.1.10 Fragilidade: sem rachaduras ou separagoes de material apés um unico vinco
no sentido do comprimento.

7.2 Amostrador. O amostrador de ar deve fornecer meios para extrair a amostra de ar,
por meio de pressao reduzida, atraves do filtro a uma velocidade nominal uniforme.

7.2.1 O amostrador deve ter meios adequados para:
a) Segurar e selar o filtro no alojamento do amostrador.
b) Permitir que o filtro seja alterado convenientemente.

c) Impedir vazamentos que causariam erros na medi¢ao do volume de ar que passa
pelo filtro.



d) Ajustar manualmente a vazao para acomodar variagoes na queda de pressao do
filtro e na tensao e altitude da linha do local. O ajuste pode ser realizado por um
controlador de fluxo automatico ou por um dispositivo de ajuste de fluxo manu-
al. Qualquer dispositivo de ajuste manual deve ser projetado com detentores po-
sitivos ou outros meios para evitar alteragoes nao intencionais na configuragao.

7.2.2 Vazao minima da amostra, filtro muito carregado: 1,1 m*/min.*
7.2.3 Vazao maxima da amostra, filtro limpo: 1,7 m®*/min.*

7.2.4 Motor do ventilador: o motor deve ser capaz de operar continuamente por pe-
riodos de 24 horas.

7.3 Abrigo de amostrador.
7.3.1 O abrigo do amostrador deve:

a) Manter o filtro na posigao horizontal, pelo menos 1 m acima da superficie de
apoio do amostrador, de modo que o ar da amostra seja puxado para baixo atra-
vés do filtro.

b) Ser de forma retangular com um telhado de duas dguas, semelhante ao desenho
mostrado na Figura 1.

c) Cobrir e proteger o filtro e o amostrador da precipitagao e outras condigoes
meteorologicas.

d) Descarregar o ar de exaustao a pelo menos 40 cm da entrada de ar da amostra.

e) Ser projetado para minimizar a coleta de poeira da superficie de suporte, incor-
porando um defletor entre a saida de exaustao e a superficie de apoio.

7.3.2 A cobertura ou teto do amostrador deve projetar-se um pouco sobre o aloja-
mento do amostrador, conforme mostrado na Figura 1, e deve ser montado de modo a formar
uma abertura de entrada de ar entre a tampa e as paredes do alojamento do amostrador. Essa
entrada de ar da amostra deve ser aproximadamente uniforme em todos os lados do amostra-
dor. A area da entrada de ar da amostra deve ser dimensionada para fornecer uma velocidade
efetiva do ar de captura de particulas entre 20 e 35 cm/s na vazao operacional recomendada.
A velocidade de captura € a vazao de ar da amostra dividida pela area de entrada medida em
um plano horizontal na borda inferior da tampa. Idealmente, a area de entrada e a vazao ope-
racional devem ser selecionadas para obter uma velocidade do ar de captura de 25 2 cm/s.

7.4 Dispositivos de medigao de vazao.

7.4.1 O amostrador deve incorporar um dispositivo de medi¢cao da vazao capaz de
indicar a vazao total do amostrador. Dois tipos comuns de indicadores de vazao cobertos no
procedimento de calibragao sao (1) um medidor de vazao massico eletrénico e (2) um orificio
ou orificios localizados na corrente de ar da amostra, juntamente com um indicador de pres-
sao adequado, como um mandémetro ou manémetro aneroide. Um gravador de pressao pode
ser usado com um orificio para fornecer um registro continuo da vazao. Outros tipos de indi-
cadores de vazao (incluindo rotédmetros) com precisao e exatiddao comparaveis também sao
aceitaveis.

7.4.2 O dispositivo de medigao de vazao deve ser capaz de ser calibrado e lido em
unidades correspondentes a uma vazao que pode ser lida com a aproximagao de 0,02 m*/min
na faixa de 1,0 a 1,8 m3/min.

7.5 Termdémetro para indicar a temperatura aproximada do ar no orificio de medigao da
vazao, quando sao usadas corregoes de temperatura.

*Estas especificagoes estao em unidades de volume de ar reais; para converter em unidades de volume de ar padrao, multiplique as especi-
ficagdes por (P/Ppad)(298/T) onde P e T sdo a pressao barométrica em mmHg (ou kPa) e a temperatura em K no amostrador; e Ppad é 760

mmHg (ou 101 kPa).
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7.5.1 Faixa: -40 a + 50 °C (223-323 K).
7.5.2 Resolugao: 2 °C (2 K).

7.6 Bardmetro para indicar a pressao barometrica no orificio de medigao da vazao, quan-
do sao usadas corregoes de pressao.

7.6.1 Faixa: 500 a 800 mmHg (66-106 kPa).
7.6.2 Resolugao: +5 mmHg (0,67 kPa).
7.7 Dispositivo de temporizagao/controle.

7.7.1 O dispositivo de temporizagao deve ser capaz de iniciar e parar o amostrador
para obter um tempo de operagao decorrido de 24 h +1 h (1.440 +60 min).

7.7.2 Exatidao do ajuste do tempo: £30 min, ou melhor. (Ver Segao 6.8).

7.8 Padrao de transferéncia de vazao rastreavel a um padrao primario. (Ver Segao 9.2).
7.8.1 Intervalo aproximado: 1,0 a 1,8 m?*/min.
7.8.2 Resolugao: 0,02 m*/min.

7.8.3 Reprodutibilidade: +2% (2 vezes o coeficiente de variagao) acima dos intervalos
normais de temperatura ambiente e pressao para o intervalo de vazao indicado.

7.8.4 Queda maxima de pressao a 1,7 m*/min; 50 cm de H20 (5 kPa).

7.8.5 O calibrador padrao de vazao (CPV) deve se conectar sem vazamentos a entra-
da do amostrador e medir a vazao da amostra de ar total.

7.8.6 O calibrador padrao de vazao deve incluir um meio para variar a vazao do amos-
trador na faixa de 1,0 a 1,8 m*/min introduzindo varios niveis de resisténcia de fluxo entre o
amostrador e a entrada do padrao de transferéncia.

7.8.7 O tipo convencional de padrao de vazao consiste em: uma unidade de orificio com
adaptador que se conecta a entrada do amostrador, um mandmetro ou outro dispositivo para
medir a queda de pressao do orificio, um meio de variar a vazao através da unidade do amos-
trador, termémetro para medir a temperatura ambiente e um barémetro para medir a pressao
ambiente. Dois desses dispositivos sao mostrados nas Figuras 2a e 2b. A Figura 2a mostra varias
placas de resisténcia fixa, que exigem a desmontagem da unidade cada vez que a resisténcia do
fluxo é alterada. Um projeto preferivel, ilustrado na Figura 2b, possui uma restrigao de fluxo va-
riavel que pode ser ajustada externamente sem a desmontagem da unidade. O uso de um CPV
convencional do tipo orificio € assumido no procedimento de calibragao (Segao 9 deste anexo).
Entretanto, o uso de outros tipos de calibradores padrao que atendam as especificagoes acima,
como a mostrada na Figura 2c, pode ser aprovada; ver nota na Segao 9.1 deste anexo

7.9 Ambiente de condicionamento do filtro.

7.9.1 Temperatura controlada: entre 15 e 30 °C com variagao inferior a £3 °C durante
o periodo de equilibrio.

7.9.2 Umidade controlada: umidade relativa inferior a 50%, constante dentro de +5%.
7.10 Balanga analitica.
7.10.1 Sensibilidade: 0,1 mg.

7.10.2 Camara de pesagem projetada para aceitar um filtro desdobrado de 20,3 x
25,4 cm.

7.11 Fonte de luz de area, semelhante ao visualizador de filme de raios X, para iluminagao
dos filtros para inspegao visual.

7.12 Dispositivo de numeragao, capaz de imprimir numeros de identificagao nos filtros
antes que eles sejam colocados no ambiente de condicionamento do filtro, se nao forem nu-
merados pelo fornecedor.



8. Procedimento

8.1 Numere cada filtro, se ainda nao estiver numerado, préoximo a sua borda com um nu-
mero de identificagao exclusivo.

8.2 Ilumine cada filtro e inspecione orificios, particulas e outras imperfeigoes; filtros com
imperfeigoes visiveis nao devem ser usados.

8.3 Equilibre cada filtro no ambiente de condicionamento por, pelo menos, 24 horas.

8.4 Apos o equilibrio, pese cada filtro para o miligrama mais proximo e registre este peso
de tara (Wi) com o numero de identificagao do filtro.

8.5 Nao torca ou dobre o filtro antes da coleta da amostra.

8.6 Abra o abrigo e instale um filtro numerado e pré-pesado no amostrador, seguindo as
instrugoes do fabricante do amostrador. Durante intempéries, precaugoes devem ser toma-
das durante a troca de filtros para evitar danos ao filtro limpo e perda de amostra ou danos
ao filtro exposto. Os cassetes de filtro que podem ser carregados e descarregados no labo-
ratorio podem ser usados para minimizar esse problema (consulte o subitem 6.6 deste anexo).

8.7 Feche o abrigo e ligue o amostrador por pelo menos 5 min para estabelecer condi-
goOes de temperatura de operagao.

8.8 Registre a leitura do indicador de vazao e, se necessario, a pressao barométrica (P3)
e a temperatura ambiente (T3), veja a observagao apds o subitem 8.12 deste anexo. Pare o
amostrador. Determine a vazao do amostrador (consulte o subitem 10.1 deste anexo). Se es-
tiver fora do intervalo aceitavel (1.1 a 1,7 m®/min), use um filtro diferente ou ajuste a vazao do
amostrador. Aviso: ajustes substanciais de vazao podem afetar a calibragao dos indicadores
de vazao do tipo orificio e podem exigir a recalibragao.

8.9 Registre as informagoes de identificagao do amostrador (numero do filtro, localiza-
¢ao do site ou numero de identificagao, data da amostra e hora de inicio).

8.10 Defina o temporizador para iniciar e parar o amostrador de forma que o amostrador
funcione 24 horas, de meia-noite a meia-noite (hora local).

8.11 Assim que possivel apos o periodo de amostragem, execute o amostrador por pelo
menos 5 minutos para estabelecer novamente as condigoes de temperatura de operagao.

8.12 Registre a leitura do indicador de fluxo e, se necessario, a pressao barométrica (P3)
e a temperatura ambiente (T3).

Observagao: Nenhuma medigao de pressao ou temperatura no local é necessaria se o
indicador de vazao do amostrador nao exigir corregoes de pressao ou temperatura (por exem-
plo, um medidor de vazao massico) ou se a pressao barométrica média e a temperatura média
sazonal do local forem incorporadas na calibragao do amostrador (consulte o subitem 9.3.9
deste anexo). Para corregdes individuais de pressao e temperatura, a pressao e a temperatura
ambiente podem ser obtidas por medigdes no local ou a partir de uma estagao meteorologica
proxima. As leituras de pressao barometrica obtidas dos aeroportos devem ser de pressao
de estagao, nao corrigidas para o nivel do mar, e podem precisar ser corrigidas para diferen-
gas de elevagao entre o local do amostrador e o aeroporto. Para amostradores que possuam
registradores de vazao, mas nao controladores de vazao constante, a temperatura media e a
pressao no local durante o periodo de amostragem devem ser estimadas a partir do departa-
mento de meteorologia ou outros dados disponiveis.

8.13 Desligue o amostrador e remova cuidadosamente o filtro, seguindo as instrugoes do
fabricante do amostrador. Toque apenas nas bordas externas do filtro. Veja as precaugodes no
subitem 8.6 deste anexo.

8.14 Dobre o filtro ao meio no sentido do comprimento, de modo que apenas as superfi-
cies com material particulado recolhido entrem em contato e o coloque no suporte do filtro
(envelope de vidro ou pasta de papel pardo).
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8.15 Registre o tempo final ou o tempo decorrido no registro de informagoes do filtro, a
partir do ponto de ajuste do tempo de parada, de um indicador de tempo decorrido ou de um
registro de fluxo continuo. O periodo de amostragem deve ser de 1.440 + 60 min para uma
amostra valida.

8.16 Anote no registro de informagodes do filtro quaisquer outros fatores, como condi-
goes meteorologicas, atividade de construgao, incéndios ou tempestades de poeira etc., que
possam ser pertinentes a medigao. Se a amostra é conhecida por estar com defeito, deve ser
anulada neste momento.

8.17 Equilibre o filtro exposto no ambiente de condicionamento por pelo menos 48 horas.

8.18 Imediatamente apods o equilibrio, pese novamente o filtro para o miligrama mais
proximo e registre o peso bruto (WF) com o numero de identificagao do filtro. Veja a Segao 10
deste anexo para calculos de concentragao do PTS.

9. Calibragao

9.1 A calibragao do dispositivo de indicagao ou controle de vazao do amostrador AGV é
necessaria para estabelecer a rastreabilidade da medigao de campo a um padrao primario por
meio de um padrao de transferéncia de vazao. A Figura 3a ilustra a certificagao do Calibrador
Padrao de Vazao (CPV) e a Figura 3b ilustra seu uso na calibragao de um indicador de vazao do
amostrador. A determinagao da vazao corrigida do indicador de vazao do amostrador, ilustra-
do na Figura 3c, é abordada na Segao 10.1.

Nota: O procedimento de calibragao a seguir se aplica a um CPV convencional do tipo
orificio e a um indicador de vazao do tipo orificio no amostrador. Outros tipos de calibradores
podem ser usados se o fabricante ou usuario fornecer um procedimento de calibragao apro-
priadamente modificado.

9.2 Certificagao do calibrador padrao de vazao.

9.2.1 Equipamentos necessarios: medidor de volume padrao de deslocamento po-
sitivo certificado (como um medidor Roots ou equivalente), crondmetro, manémetro, termé-
metro e barébmetro.

9.2.2 Conecte o CPV a entrada do medidor de volume padrao. Conecte o manéme-
tro para medir a pressao na entrada do medidor de volume padrao. Conecte o manémetro de
orificio a tomada de pressao no CPV. Conecte uma bomba de ar de grande volume (como um
soprador de amostrador de grande volume) ao lado de saida do medidor de volume padrao.
Veja a Figura 3a.

9.2.3 Verifique se ha vazamentos fixando temporariamente as duas linhas do mandé-
metro (para evitar a perda de fluido) e bloqueando o orificio com uma tampa de borracha de
grande diametro, fita de celofane larga ou outros meios adequados. Inicie a bomba de ar de
alto volume e observe qualquer alteragao na leitura do medidor de volume padrao. A leitura
deve permanecer constante. Se a leitura mudar, localize qualquer vazamento escutando um
som de assobio e/ou reapertando todas as conexodes, certificando-se de que todas as juntas
estejam instaladas corretamente.

9.2.4 Apds completar satisfatoriamente a verificagao de vazamento conforme des-
crito acima, solte as duas linhas do mandémetro e zere os dois manémetros.

9.2.5 Obtenha a vazao apropriada atraves do sistema, seja por meio da resisténcia
ao fluxo variavel no padrao de transferéncia ou pela variagao da tensao para a bomba de ar
(o uso de placas de resisténcia como mostrado na Figura 2a é desencorajado porque a veri-
ficagao de vazamento acima deve ser repetida toda vez que uma nova placa de resisténcia é
instalada). Pelo menos cinco vazoes diferentes, mas constantes, distribuidas uniformemente
com pelo menos trés no intervalo de vazao especificado (1,1 a 1,7 m*/min), sdo necessarias.

9.2.6 Mega e registre os dados de certificagao em um formulario similar ao ilustrado



na Figura 4, de acordo com as etapas a seguir.
9.2.7 Observe a pressao barométrica e registre como P1 (item 8 na Figura 4).

9.2.8 Leia a temperatura ambiente na vizinhanga do medidor de volume padrao e
registre-a como T1 (item 9 na Figura 4).

9.2.9 Ligue o motor do ventilador, ajuste a vazao e permita que o sistema funcione
por pelo menos 1 min para obter uma velocidade constante do motor.

9.2.10 Observe a leitura do medidor de volume padrao e inicie simultaneamente um
crondmetro. Registre a leitura inicial do medidor (Vi) na coluna 1 da Figura 4.

9.2.11 Mantenha esta vazao constante até que pelo menos 3 m® de ar tenham pas-
sado pelo medidor de volume padrao. Registre a leitura do manémetro de pressao de entrada
do medidor de volume padrao como AP (coluna 5 na Figura 4) e o mandmetro do orificio como
AH (coluna 7 na Figura 4). Certifique-se de indicar as unidades corretas de medigao.

9.2.12 Depois de pelo menos 3 m® de ar passarem pelo sistema, observe a leitura do
medidor de volume padrao e, ao mesmo tempo, pare o crondmetro. Registre a leitura final do
medidor (Vf) na coluna 2 e o tempo decorrido (t) na coluna 3 da Figura 4.

9.2.13 Calcule o volume medido pelo medidor de volume padrao nas condigdes de
temperatura e pressao do medidor como Vm = Vf - Vi. Registre na coluna 4 da Figura 4.

9.2.14 Corrija este volume para o volume padrao (m® pad) da seguinte forma:

Vpad = Vi P: -AP Tpad
Ppad T1
Equagaol

Onde:

Vpad = volume padrao, m* pad;

Vm = volume real medido pelo medidor de volume padrao, m?;

P1 = pressao barométrica durante a calibragao, mmHg ou kPa;

AP = pressao diferencial na entrada para o medidor de volume, mmHg ou kPa;
Ppad = 760 mmHg ou 101 kPa;

Tpad = 298 K;

T1 = temperatura ambiente durante a calibragao, K.

Calcule a vazao padrao (m?*/min pad) como segue:

Vi
Qpad = ;;:ad
Equagao 2

Onde:
Qpad = vazao volumétrica padrao, m*/min;
t = tempo decorrido, minutos.

Registre Qpad com a aproximagao de 0,01 m*/min na coluna 6 da Figura 4.
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9.2.15 Repita as etapas de 9.2.9 a 9.2.14 para pelo menos quatro vazoes constantes adicio-
nais, uniformemente espagadas na faixa aproximada de 1,0 a 1,8 m*/min.

9.2.16 Para cada fluxo, calcule: VAH (P1/Ppad)(298/T1) (Coluna 7a da Figura 4) e plotar esses
valores contra Qpad como mostrado na Figura 3a. Certifique-se de usar unidades consistentes
(mmHg ou kPa) para pressao barométrica. Desenhe a curva de certificagao padrao de transfe-
réncia de orificios ou calcule a inclinagao dos minimos quadrados lineares (m) e intercepte (b) da
curva de certificagdo: VAH (P1/Ppad)(298/T1) = mQpad + b.

Veja as Figuras 3 e 4. Um grafico de certificagao deve ser legivel a 0,02 m*/min.

9.2.17 Recalibre o CPV anualmente ou conforme exigido pelos procedimentos de contro-
le de qualidade aplicaveis.

9.3 Calibragao do indicador de vazao do amostrador.

Nota: Para amostradores equipados com um dispositivo de controle de vazao, este con-
trolador deve ser desativado para permitir alteragoes de vazao durante a calibragao do indi-
cador de vazao do amostrador, ou pode ser usada a calibragao alternativa do controlador de
vazao estabelecida na Segao 9.4. Para amostradores que usam um indicador de vazao do tipo
orificio a jusante do motor, nao variar a vazao ajustando a tensao ou a energia fornecida ao
amostrador.

9.3.1 Um formulario semelhante ao ilustrado na Figura 5 deve ser usado para registrar os
dados de calibragao.

9.3.2 Conecte o calibrador padrao a entrada do amostrador. Conecte o manémetro de
orificio a tomada de pressao do orificio, conforme ilustrado na Figura 3b. Certifique-se de que
nao ha vazamentos entre a unidade de orificio e o amostrador.

9.3.3 Opere o amostrador por pelo menos 5 minutos para estabelecer equilibrio téermico
antes da calibragao.

9.3.4 Mega e registre a temperatura ambiente, T2, e a pressao barométrica, P2, durante a
calibracgao.

9.3.5 Ajuste aresisténcia variavel ou, se aplicavel, insira a placa de resisténcia apropriada
(ou nenhuma placa) para obter a vazao desejada.

9.3.6 Deixe o amostrador funcionar por pelo menos 2 minutos para restabelecer as con-
digoes de temperatura de operagao. Leia e registre a queda de pressao através do orificio (AH)
e a indicagao da vazao do amostrador (I) nas colunas apropriadas da Figura 5.

9.3.7 Calcule VAH (P2/Ppad)(298/T2) e determine a vazdo em condigdes padrdes (Qpad) gra-
ficamente a partir da curva de certificagao ou calculando Qpad a partir da inclinagao do mini-
mo quadrado e a intercepgao da curva de certificagao transposta do padrao de transferéncia:
Qpad = 1/m[VAH (P2/Ppad)(298/T2)-b]. Registre o valor de Qpad na Figura 5.

9.3.8 Repita as etapas descritas nos subitens 9.3.5, 9.3.6 e 9.3.7 para varias vazoes adicio-
nais distribuidas em uma faixa que inclua 1,1 a 1,7 m*/min.

9.3.9 Determine a curva de calibragao plotando os valores da expressao apropriada en-
volvendo I, selecionada do Quadro 1, contra Qpad. A escolha da expressao do Quadro 1 depende
do dispositivo de medigao de vazao usado (ver Segao 7.4.1) e também se a curva de calibragao
deve incorporar a pressao barométrica média geografica (Pm) e a temperatura média sazonal
(Tm) do local para aproximar da pressao e temperatura reais. Onde Pm e Tm podem ser deter-
minados para um local por um periodo sazonal de modo que a pressao barométrica real e a
temperatura no local nao variem +60 mmHg (8 kPa) de Pm ou 15 °C de Tm, respectivamente.
Entdo, usar Pm e Tm evita a necessidade de célculos subsequentes de pressao e temperatura
quando o amostrador € usado. A pressao barométrica média geografica (Pm) pode ser esti-
mada a partir de uma tabela pressao-altitude ou fazendo uma correcao (aproximada) de -26
mmHg (-3,46 kPa) para cada 305 m acima do nivel do mar (760 mmHg ou 101 kPa). A tempera-



tura média sazonal (Tm) pode ser estimada a partir da estagao meteorolégica ou outros regis-
tros. Certifique-se de usar unidades consistentes (mmHg ou kPa) para pressao barométrica.

9.3.10 Plote a curva de calibragao do amostrador ou calcule a inclinagao dos minimos
quadrados lineares (m), interceptacgao (b) e coeficiente de correlagao da curva de calibragao:
[Expressao do Quadro 1] = mQpad + b. Veja as Figuras 3 e 5. As curvas de calibragao devem ser
legiveis a 0,02 m*/min.

9.3.11 Para um amostrador equipado com um controlador de vazao, o mecanismo de con-
trole de vazao deve ser reativado e ajustado para uma vazao proxima ao limite inferior de vazao
para permitir a faixa maxima de controle. A vazao da amostra deve ser verificada neste mo-
mento com um filtro limpo instalado. Em seguida, adicione dois ou mais filtros ao amostrador
para ver se o controlador de vazao mantém um fluxo constante; isso € particularmente impor-
tante em altas altitudes, onde a faixa do controlador de vazao pode ser reduzida.

9.4 Calibragao alternativa de amostradores controlados por vazao. Um amostrador con-
trolado por vazao pode ser calibrado somente em sua taxa de vazao controlada, desde que
o historico operacional anterior do amostrador demonstre que a vazao é estavel e confiavel.
Nesse caso, o indicador de vazao pode permanecer nao calibrado, mas deve ser usado para
indicar qualquer alteragao relativa entre as vazoes inicial e final, e o amostrador deve ser re-
calibrado com mais frequéncia para minimizar a potencial perda de amostras devido ao mau
funcionamento do controlador.

9.4.1 Defina o controlador de vazao para uma vazao proxima ao limite inferior da faixa de
vazao para permitir a faixa maxima de controle.

9.4.2 Instale um filtro limpo no amostrador e execute os passos descritos nos subitens
9.3.2,93.3,93.4,93.6e93.7.

9.4.3 Apos a calibragao, adicione um ou dois filtros limpos adicionais ao amostrador, re-
conecte o padrao de transferéncia e opere o amostrador para verificar se o controlador man-
tém a mesma vazao calibrada; isto € particularmente importante em altas altitudes onde a
faixa de controle de vazao pode ser reduzida.
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Quadro 1 - expressoes para tragar curvas de calibragdo do amostrador.

Tipo de dispositivo de

Para incorporagao de média
geografica de pressao e mé-
dia sazonal de temperatura

medicao de vazao do Para corregoes de pressao
amostrador e temperatura reais

Indicador de orificio e
pressao

Rotametro, ou orificio e
registrador de pressao
com escala de raiz
quadrada*

*Esta escala é reconhecivel por sua divisao nao uniforme e é a mais comumente disponivel para analisadores AGV.

Fonte: adaptado de CFR Title 40, Appendix B to Part 50, USA

Quadro 2 - expressoes para determinar a vazao durante a operagao do amostrador.

Expressao

Tipo de dispositivo de Para uso quando a média geogra-
medigao de vazao do Para corregdes de pressao fica de pressao e média sazonal
amostrador e temperatura reais de temperatura forem incorpora-
das a calibragao do amostrador

Indicador de orificio e
pressao

Rotametro, ou orificio e

registrador de pressao

com escala de raiz qua-
drada*

*Esta escala é reconhecivel por sua divisdo ndo uniforme e é a mais comumente disponivel para analisadores AGV.

Fonte: adaptado de CFR Title 40, Appendix B to Part 50, USA




10. Calculos da concentragao de PTS

10.1 Determine a vazao média do amostrador durante o periodo de amostragem, de acor-
do com 10.1.1 ou 10.1.2 abaixo.

10.1.1 Para um amostrador sem um registrador continuo de vazao, determine a ex-
pressao apropriada a ser usada do Quadro 2 correspondente aquela do Quadro 1 usada na
etapa 92.3.9. Usando esta expressao apropriada, determine Qpad para a vazao inicial da curva
de calibragao do amostrador, graficamente ou a partir da equagao de regressao transposta:

Qpad = 1/m ([expressao apropriada do Quadro 2] -b)

Equacao 3

Onde:

Qpad = vazao volumétrica padrao, m3/min;
m = declividade da reta;

b = interceptagao da reta no eixo y.

Da mesma forma, determine Qpad da leitura final da vazao e calcule a vazao media Qpad
como metade da soma das vazoes inicial e final.

10.1.2 Para um amostrador com um registrador continuo de vazao, determine a lei-
tura media do dispositivo de vazao, I, para o periodo. Determine a expressao apropriada do
Quadro 2 correspondente a do Quadro 1 usada na etapa 92.3.9. Em seguida, usando essa ex-
pressao e a leitura média de vazao, determine Qpad da curva de calibragao do amostrador,
graficamente ou a partir da equagao de regressao transposta correspondente ao do Quadro
1 usado na etapa 2.3.9:

Qpad = 1/m ([expressao apropriada do Quadro 2] -b)
Equagio 4
Onde:
Qpad = vazao volumétrica padrao, m*/min;
m = declividade da reta;
b = interceptagao da reta no eixoy.

Se o tragado mostrar uma mudanga substancial no fluxo durante o periodo de amos-
tragem, maior precisao pode ser obtida dividindo o periodo de amostragem em intervalos e
calculando uma leitura média antes de determinar o Qpad.

10.2 Calcule o volume total de ar amostrado como:

V =Qpad x t
Equagdo 5
Onde:
V = volume de ar total amostrado, em unidades de volume padrao, m?;
Qpad = vazao padrao média, m*/min;
t = tempo de amostragem, min.

10.3 Calcule e relate a concentragao de material particulado como:
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- W, 6
PTS= (Wf VV:)X.ZO

Equacgao 6

Onde:

PTS = concentragao em massa do material particulado em suspensao, pug/m?;
Wi = peso inicial do filtro limpo, g;

Wf = peso final do filtro exposto, g;

V = volume de ar amostrado, convertido em condigdes padrao, m?;

10¢ = conversao de g para jg.

10.4 Se desejada, a concentragao real de material particulado (ver Segao 2.2) pode ser
calculada da seguinte forma:

_ Ps \ [ 298
(PTS)r = PTS < P—pad> (—Ts )

Equagao 7
Onde:

(PTS)r = concentragao real em condigdes de campo, pug/m?;

PTS = concentragao em condigdes padrao, ug/m?;

P3 = pressao baromeétrica média durante o periodo de amostragem, mmHg;
Ppad = 760 mmHg (ou 101 kPa);

T3 = temperatura ambiente média durante o periodo de amostragem, K.

11. Referéncias

11.1 Title 40, Appendix B to Part 50— Reference Method for the Determination of Suspen-
ded Particulate Matter in the Atmosphere (High-Volume Method) - Code of Federal Regula-
tions, USA.

Figura 1 - Amostrador de alto volume em abrigo.

Fonte: adaptado de CFR Title 40, Appendix B to Part 50, USA



Figura 2 - Varios tipos de padroes de reguladores de vazao. Nota-se que todos os dispositivos foram pensados para serem montados na
area de entrada do filtro do amostrador.

Fonte: adaptado de CFR Title 40, Appendix B to Part 50, USA

Figuras 3a, 3b e 3c - Ilustragao das etapas para o processo de medigao de vazao.

Fonte: adaptado de CFR Title 40, Appendix B to Part 50, USA
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Figura 4 - Planilha de calibragao do calibrador padrao de vazao.

Planilha de Padrdo de Transferéncia de Orificio

(1) (2) (3) (4) (5) (6) (7 (7a)
Leitura inicial | Leitura final Tempo de Volume Pressdo diferencial (na Queda de (Y)
Ne B } h ) (X) N
do medidor do medidor | amostragem medido entrada para o medidor Vaz3o pressdo no P 298
Execucdo Vi Vs t Vin de volume) Quua (M*/min) orificio AH (_1) (_)
(m3) (m3) (min) (m3) AP (mm Hg ou kPa) pad AH (cm) Ppaa )\ T1
1
2
3
4
5
6
Dados de calibracdo registrados Equacdes de célculo
Medidor de volume padr&o n2: (1) Vm=Vi-V;
Tipo de padrdo de transferéncia: O orificio [ outro
Modelo n2: Ne serial: 2 v -y (Pl—AP) (T,,,m)
(8) P1: mm Hg (oukPa)  (10) Pyaa: 760 mm Hg (ou 101 kPa) pad = Fm Tp g T
(9) T1: K (10) Tpaa: 298 K
Calibrag@o realizada por: — Vpad
Data: (B) Qpaa = t

Calculos de minimos quadrados

Regressdo linear (Y=mX+b)de Y = \/AH(Pl/Ppad)(Z‘)B/Tl) em X = Qpag para Unidade de Calibragdo de Orificio (\/AH(Pl/Ppad)(ZQS/Tl) = mMQypad+ b)

Declividade da reta (m) = Interceptacdo da reta (b) = Coeficiente de Correlagdo (r) =

Para usar em calibragdes subsequentes: X = %(Y =b); Qpag = % (\/AH(PZ/Ppud)(Z‘)B/TZ) - b)
Fonte: adaptado de CFR Title 40, Appendix B to Part 50, USA

Figura 5 - Planilha de calibragao de amostrador de ar de grande volume.

Fonte: adaptado de CFR Title 40, Appendix B to Part 50, USA



ANEXO C - Método de Referéncia Automatico e
ProcedimentosdeCalibragaoparaaMedicaodeMondxidode
Carbono na Atmosfera (Método Fotometria Infravermelha
nao Dispersiva)

1. Aplicabilidade

1.1 Este método de referéncia de fotometria infravermelha nao dispersiva (NDIR, na sigla
em inglés) fornece medigoes da concentragao de mondxido de carbono (CO) no ar ambiente
para determinar a conformidade com os padroes nacionais de qualidade do ar ambiente para
CO. O metodo € aplicavel a amostragem continua e medigao de concentragoes de CO am-
biente adequadas para determinar concentragdes medias de 1 hora ou mais. O método tam-
bém pode fornecer medi¢coes de tempos meédios mais curtos, sujeitos a limitagoes especificas
de desempenho do analisador.

2. Principio

2.1 As medigoes de CO no ar ambiente baseiam-se na medigao automatizada da absor-
gao de radiagao infravermelha por CO em uma amostra de ar ambiente coletada em um ana-
lisador empregando fotometria infravermelha de comprimento de onda nao dispersiva (mé-
todo NDIR). A energia infravermelha de uma fonte no fotémetro é passada através de uma
célula contendo a amostra de ar a ser analisada, e a absorgao quantitativa de energia pelo
CO na célula da amostra é medida por um detector adequado. O fotdmetro é sensibilizado
especificamente ao CO, empregando gas CO em uma célula de filtro no caminho éptico que,
quando comparado a um caminho optico diferencial sem uma célula de filtro CO, limita a
absorc¢ao medida a um ou mais dos comprimentos de onda caracteristicos absorvidos forte-
mente pelo CO. No entanto, para atender aos requisitos de desempenho de medigao, varios
filtros opticos, células de referéncia, células de filtro de gas giratorias, configuragoes de feixe
duplo, removedores de umidade ou outros meios também podem ser usados para aumentar
ainda mais a sensibilidade e estabilidade do fotdmetro e minimizar possiveis interferéncias de
medigao de vapor de agua, didxido de carbono (COz2) ou outras espécies. Além disso, varios
esquemas podem ser usados para fornecer uma referéncia zero adequada para o fotémetro,
e compensagao automatica opcional pode ser fornecida para a pressao real e temperatura da
amostra de ar na célula de medigao. A absorgao infravermelha medida, convertida para uma
leitura digital ou um sinal de saida elétrica, indica a concentragao medida de CO.

2.2 O monitor é calibrado com o uso de gases certificados, obtendo-se uma curva de ca-
libragao obtendo-se uma fungao que relaciona o valor da concentragao injetada com o valor
da absorcgao da radiagao infravermelha. (ver procedimento de calibragao abaixo).

2.3 Consideragoes sobre amostragem. A utilizagao de um filtro de particulas na linha de
entrada de amostras de um analisador de CO é facultativa e deixada ao critério do utilizador,
amenos que tal filtro seja especificado ou recomendado pelo fabricante do analisador no ma-
nual de instrugoes ou funcionamento associado do analisador.

3. Interferéncias

3.1 O principio de medicao do NDIR é potencialmente suscetivel a interferéncia do vapor
de agua e COz2, que possuem alguma absorgao de infravermelho em comprimentos de onda
em comum com o CO e normalmente existem na atmosfera. Varias técnicas instrumentais
podem ser usadas para minimizar efetivamente essas interferéncias.
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4. Procedimento de Calibragao

4.1 Principio. Um de dois métodos pode ser selecionado para calibragao dinamica mul-
tiponto de analisadores CO, usando gases de teste de concentragoes de CO com precisao
conhecida, obtidas de um ou mais cilindros de gas comprimido certificados como padroes de
transferéncia de CO:

4.1.1 Método de diluigao: um unico cilindro padrao certificado de CO é quantitativa-
mente diluido conforme necessario com ar zero para obter os varios padroes de concentra-
cao de calibragao necessarios.

4.1.2 Método de varios cilindros: multiplos cilindros padrao de CO certificados in-
dividualmente sao usados para cada um dos varios padroes de concentragao de calibragao
necessarios.

4.2 Aparelho. Os principais componentes e configuragoes tipicas dos sistemas de cali-
bragao para os dois métodos de calibragao sao mostrados nas Figuras 1 e 2 deste anexo. Qual-
quer um dos sistemas pode ser feito usando componentes de laboratério comuns, ou pode
ser um sistema fabricado comercialmente. Em ambos os casos, os componentes principais
Sa0 os seguintes:

4.2.1 Dispositivos de controle e medigao de fluxo de gas CO padrao (ou um disposi-
tivo combinado) capazes de regular e manter constante a vazao padrao de gas dentro de #2%
e medir a vazao de gas com precisao de +2%, devidamente calibrada.

4.2.2 Para o método de diluigao (Figura 1), dispositivos de controle e medigao do flu-
xo de ar de diluigao (ou um dispositivo combinado) capazes de regular e manter o fluxo de ar
constante dentro de £2% e medir a vazao de ar com precisao de 2%, devidamente calibrado
para um padrao rastreavel.

4.2.3 Regulador(es) de pressao de gas padrao para o cilindro padrao de CO, adequa-
do para uso com um cilindro de gas CO de alta pressao e com um diafragma e pegas internas
nao reativos e uma pressao de entrega adequada.

4.2.4 Camara de mistura (para o método de diluigao) de um material inerte e de
projeto adequado para garantir a mistura completa dos fluxos de gas CO padrao e ar diluente.

4.2.5 Tubo de diluigao de saida, construido em material inerte e com diametro sufi-
ciente para garantir uma queda de pressao insignificante na conexao do analisador. O sistema
deve ter uma ventilagao projetada para garantir a pressao quase atmosférica na porta de co-
nexao do analisador e para impedir a entrada de ar ambiente no tubo de distribuigao.

4.3 Reagentes

4.3.1 Padroes de transferéncia com concentragao de gas CO em ar, contendo uma
concentragao apropriada de CO adequada para a faixa de operagao selecionada do analisa-
dor sob calibragao e rastreavel para um Padrao Primario de Mistura Gasosa. Se o analisador
de CO tiver uma sensibilidade significativa ao COz2, o(s) padrao(des) de CO também devera(ao)
conter de 350 a 400 ppm de COz2 para replicar a concentragao tipica de CO2 no ar ambiente.
No entanto, se a taxa de diluigao do ar zero usada para o método de diluigao nao for inferior a
100: 1 e o ar zero contiver niveis ambientais de COz2, entao o padrao de CO pode estar contido
em nitrogénio e nao precisa conter COz.

4.3.2 Para o método de diluigao, ar zero limpo, livre de contaminantes que possam
causar uma resposta detectavel ou uma alteragao na sensibilidade do analisador de CO. O ar
zero deve conter <0,1 ppm CO.

4.4 Procedimento usando o Método de Diluigao

4.4.1 Monte ou obtenha um sistema de calibragao de diluigao dinamica adequado,
como o mostrado esquematicamente na Figura 1. Geralmente, todos os gases de calibragao,
incluindo ar zero, devem ser introduzidos na entrada da amostra do analisador. No entanto,
se o analisador tiver entradas especiais aprovadas de zero e span e valvulas automaticas para



permitir especificamente a introdugao de padroes de calibragao com pressao proxima a at-
mosférica, essas entradas poderao ser usadas para calibragao no lugar da entrada da amos-
tra. Para instrugdes operacionais especificas, consulte o manual do fabricante.

4.4.2 Certifique-se de que nao ha vazamentos no sistema de calibragao e todos os
medidores de vazao estao calibrados de forma adequada e precisa, de acordo com as condi-
¢oOes de utilizagao, com um volume ou vazao confidveis, com a calibragao de vazao feita com
um medidor de bolha de sabao ou com um wet test meter. Todas as vazoes volumétricas de-
vem ser corrigidas para a mesma temperatura e pressao de referéncia, de 298,15 K (25 °C) e
760 mmHg (101 kPa), utilizando a seguinte férmula:

298,15 x Pm

Oc = Om
760(Tm + 273,15)

Equagao 1

Onde:

Qc = vazao corrigida (L/min a 25 °C e 760 mmHg),

Qm = vazdao medida (a temperatura, Tm e pressao, Pm),
Pm = pressao medida em mmHg (absoluto), e

Tm = temperatura medida em graus Celsius.

4.4.3 Selecione a faixa de operagao do analisador de CO a ser calibrado. Conecte a
saida do sinal de medigao do analisador a um instrumento de leitura apropriado para permitir
que a saida de medigao do analisador seja continuamente monitorada durante a calibragao.
Sempre que possivel, esse instrumento de leitura deve ser o mesmo usado para registrar da-
dos de monitoramento de rotina ou, pelo menos, um instrumento que seja tao representativo
quanto possivel desse sistema.

4.4.4 Conecte a entrada do analisador de CO ao tubo de distribuicao de saida do
sistema de calibragao.

4.4.5 Ajuste o sistema de calibragao para fornecer ar zero ao distribuidor de saida. O
fluxo de ar total deve exceder a demanda total do(s) analisador(es) conectado(s) ao distribui-
dor de saida para garantir que nenhum ar ambiente seja puxado. Deixe o analisador amostrar
ar zero ate obter uma resposta estavel. Apos a estabilizagao da resposta, ajuste a leitura zero
do analisador.

4.4.6 Ajuste a vazao de ar zero e o fluxo de gas CO do cilindro de CO padrao para
fornecer uma concentragao de CO diluido de aproximadamente 80% do limite superior da
faixa de operagao do analisador. A vazao de ar total deve exceder a demanda total do(s) ana-
lisador(es) conectado(s) ao distribuidor de saida para garantir que nenhum ar ambiente seja
puxado. A concentragao exata de CO é calculada a partir de:

[CO]padX Qco

CQOJ =
[ ] Qb+ Qco

Equacgao 2

Onde:

[CO] = concentragao de CO de calibragao (ppm),
[COJpad = concentragao do CO padrao (ppm),
Qco = vazao do CO padrao (L/min), e

Qp = vazao do ar de diluigao (L/min).
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Amostre esta concentragao de CO até que uma resposta estavel seja obtida. Ajus-
te o controle de span do analisador para obter a leitura da resposta desejada do analisador
equivalente a concentragao padrao calculada. Se for necessario um ajuste substancial do
controle de span do analisador, pode ser necessario verificar novamente os ajustes de zero e
span repetindo as etapas descritas nos subitens 4.4.5 e 4.4.6. Registre a concentragao de CO
e a resposta final do analisador.

4.4.7 Gerar varias concentragoes adicionais (pelo menos trés pontos espagados
uniformemente na escala restante sao sugeridos para verificar a linearidade) diminuindo a
Qco ou aumentando a Qpo. Certifique-se de que o fluxo total excede a demanda total de fluxo
do analisador. Para cada concentragao gerada, calcule a concentragao exata de CO usando
a Equagao 2. Registre a concentragao e a resposta estavel do analisador para cada concen-
tragao. Plote as respostas do analisador (vertical ou eixo y) versus as concentragoes de CO
correspondentes (horizontal ou eixo x). Calcule o declive de regressao linear e o intercepto da
curva de calibragao e verifique se nenhum ponto se desvia dessa linha em mais de 2% da maior
concentragao testada.

4.5 Procedimento usando o Metodo de Cilindros Multiplos. Use o procedimento para o
metodo de diluigao com as seguintes alteragoes:

4.5.1 Use um sistema de calibragao dinamica de varios cilindros, como o tipico mos-
trado na Figura 2.

4.5.2 O medidor de vazao nao precisa ser calibrado com precisao, desde que se ga-
ranta que a vazao no tubo de distribuicao excede a demanda de vazao do analisador.

4.5.3 As varias concentragoes de calibragao de CO necessarias nos passos des-
critos nos subitens 4.4.5, 4.4.6 e 4.4.7 sao obtidas sem diluigao, selecionando-se ar zero ou o
cilindro padrao certificado apropriado.

4.6 Frequéncia de Calibragao. A frequéncia de calibragao, bem como o numero de pon-
tos necessarios para estabelecer a curva de calibragao e a frequéncia de outras verificagoes
de desempenho variam de acordo com o analisador. O programa de controle de qualidade do
usuario deve fornecer diretrizes para o estabelecimento inicial dessas variaveis e para poste-
rior alteragao, a medida que a experiéncia operacional é acumulada. Os fabricantes de anali-
sadores de CO devem incluir em sua instrugao e manuais de operagao informagoes e orien-
tagoes quanto a essas variaveis e a outras questoes de operagao, calibragao, manutengao de
rotina e controle de qualidade.

Figura 1 - Método de diluigao para calibragao de analisadores de CO.
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Figura 2 - Método de multiplos cilindros para calibragao de analisadores de CO.
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5. Referéncias

5.1 Title 40, Appendix C to Part 50—-Measurement Principle and Calibration Procedure for
the Measurement of Carbon Monoxide in the Atmosphere (Non-Dispersive Infrared Photome-

try) - Code of Federal Regulations, USA.
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ANEXO D - Método de Referéncia Automatico e Procedimento
de Calibragao paraaMedig¢ao do Ozénio na Atmosfera(Método
de Quimiluminescéncia)

1. Aplicabilidade

1.1 Este método de quimiluminescéncia fornece medigoes de referéncia da concentragao
de ozdnio (O3) no ar ambiente para determinar a conformidade com os padroes nacionais de
qualidade do ar para Os. Este método automatizado é aplicavel a medigao de concentragoes
de O3 ambiente utilizando amostragem e analise continua (em tempo real).

2. Principio de medigao

2.1 Este método de referéncia é baseado na medigao automatizada continua da intensi-
dade da quimiluminescéncia caracteristica liberada pela reagao em fase gasosa de O3 no ar
amostrado com gas etileno (C2Ha4) ou 6xido nitrico (NO). Um fluxo de amostra de ar ambiente
e uma concentragao de fluxo especifica de C2H4 (método ET-CL) ou NO (método NO-CL) sao
misturados em uma celula de medigcao, onde a quimiluminescéncia resultante € quantitativa-
mente medida por um fotodetector sensivel.

2.2 O sistema de medigao é calibrado referenciando as medigdes instrumentais de qui-
miluminescéncia a concentragoes padrao de Os certificadas geradas em um sistema de fluxo
din@mico e analisadas por fotometria para serem rastreaveis a um fotémetro de referéncia
padrao para O3 (ver Segao 4, Procedimento de calibragao).

2.3 Um analisador implementando este principio de medigao é mostrado esquematica-
mente na Figura 1. Um equipamento baseado neste principio de medigao deve incluir: uma
célula de mistura e medigao adequadamente projetada; um sistema de medigao fotometrico
quantitativo adequado com sensibilidade e especificidade de comprimento de onda para Os;
uma bomba, controle de fluxo e sistema de condicionamento de amostras para captar o ar
ambiente e mové-lo para dentro e atraves da célula de medigao; um secador de amostra de
ar; um meio para fornecer, medir e misturar um fluxo constante de gas C2H4 ou NO, de con-
centragao fixa, com o fluxo de ar da amostra na célula de medigao; controle eletrénico e ca-
pacidade de processamento de medigao adequados; e outros itens associados, conforme seja
necessario. O analisador deve ser projetado e construido para fornecer medigdes precisas,
repetiveis e continuas das concentragoes de O3 no ar ambiente.

2.4 Consideragoes sobre amostragem. O uso de um filtro de particulas na linha de en-
trada da amostra de um analisador de O3 de quimiluminescéncia € necessario para evitar o
acumulo de material particulado na celula de medigao e nos componentes de entrada. Esse
filtro deve ser trocado semanalmente (ou pelo menos quantas vezes especificado no manual
de instrugoes/operagao do fabricante), e o sistema de entrada da amostra, usado com o ana-
lisador, deve ser mantido limpo para evitar a perda de O3 no ar da amostra antes da medigao
de concentragao.

3. Interferéncias

3.1 Exceto conforme descrito no item 3.2 seguinte, o sistema de medigao de quimilumi-
nescéncia € inerentemente livre de interferéncias significativas de outras substancias po-
luentes que podem estar presentes no ar ambiente.

3.2 Uma pequena sensibilidade a variagdes na umidade do ar da amostra € minimizada por
um secador da amostra de ar. A perda potencial de O3z no filtro de entrada de ar e nos com-
ponentes de manipulagao de amostras de ar do analisador e componentes de amostragem de
ar externos associados, devido ao acumulo de particulas suspensas no ar, € minimizada pela

substituigao do filtro e limpeza dos outros componentes de entrada.



4. Procedimento de Calibragao

4.1 Principio. O procedimento de calibragao é baseado no ensaio fotométrico das con-
centragoes de O3 em um sistema de fluxo dindmico. A concentragao de O3 numa célula de
absorgao € determinada a partir de uma medigao da quantidade de luz de 254 nm absorvida
pela amostra. Esta determinagao exige o conhecimento de (1) o coeficiente de absorgao (a) de
O3 a 254 nm, (2) o comprimento do caminho optico (l) através da amostra, (3) a transmitancia
da amostra a um comprimento de onda nominal de 254 nm e (4) a temperatura (T) e a pressao
(P) da amostra. A transmitancia é definida como a razao I/Io, onde I € a intensidade da luz que
passa atraves da ceélula e € detectada pelo detector quando a célula contém uma amostra
de O3, e Io é a intensidade da luz que passa através da célula e é identificada pelo detector
quando a célula contém ar zero. Assume-se que todas as condigdes do sistema, com excegao
do conteudo da célula de absorgao, sao idénticas durante a medigcao de I e Io. As quantidades
acima definidas estao relacionadas pela lei de absor¢ao de Beer-Lambert,

. I
Transmitéancia = s = g
o

Equagao 1

Onde:

a = coeficiente de absorgao de Oz a 254 nm =308 + 4 atm*cm~ta 0 °C e 760 torr,
c = concentragao de O3 na atmosfera,

l = comprimento do caminho 6ptico em cm.

Um gerador de Os estavel é usado para produzir concentragoes de O3 ao longo da faixa
de concentragao de calibragao requerida. Cada concentragao de O3 € determinada a partir da
medigao da transmitancia (I/Io) da amostra a 254 nm com um fotédmetro de comprimento de
trajetoria | e calculado a partir da equagao 2 ou da equagao 3:

1 I
c(atm) = - = (lnﬂ)

Equagao 2
Ou
10°, I
c(ppm) = - al (lnﬁ)
Equagao 3

As concentragoes calculadas de O3 devem ser corrigidas para as perdas de O3 que po-
dem ocorrer no fotdbmetro, e para a temperatura e pressao da amostra.

4.2 Aplicabilidade. Este procedimento e aplicavel a calibragao de analisadores Oz do ar
ambiente, diretamente ou por meio de um padrao de transferéncia certificado por este pro-
cedimento.

4.3 Aparelho. Um sistema completo de calibragao UV consiste em um gerador O3, uma
porta ou distribuidor de saida, um fotdmetro, uma fonte apropriada de ar zero e outros com-
ponentes, conforme necessario. A configuragao deve fornecer uma concentragao estavel de
O3 na saida do sistema e permitir que o fotémetro analise a concentragao de saida com a
precisao especificada para o fotédmetro (4.3.1). A Figura 2 deste anexo mostra uma configura-
gao comumente usada e serve para ilustrar o procedimento de calibragao, que segue. Outras
configuragoes podem exigir variagoes apropriadas nas etapas do procedimento. Todas as co-
nexoes entre componentes no sistema de calibragao a jusante do gerador de O3 devem ser de
vidro, Teflon® ou outros materiais relativamente inertes.

4.3.1 Fotdmetro UV. O fotdmetro consiste de uma lampada de descarga de mercurio
de baixa pressao, ética de colimagao (opcional), uma célula de absorgado, um detector, e eletrd-
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nica de processamento de sinal, como ilustrado na Figura 2 deste anexo. Ele deve ser capaz de
medir a transmitancia, I/Io, no comprimento de onda de 254 nm com precisao suficiente, de
modo que o desvio padrao das medigoes de concentragao nao exceda a grandeza de 0,005 ppm
ou 3% da concentragao. Como a lampada de mercurio de baixa pressao irradia em varios com-
primentos de onda, o fotdbmetro deve incorporar meios adequados para garantir que nenhum
O3 seja gerado na celula pela lampada, e que pelo menos 99,5% da radiagao detectada pelo
detector seja de radiagao de 254 nm. Isso pode ser prontamente obtido pela selegao cuidadosa
do filtro optico e das caracteristicas de resposta do detector. O comprimento do caminho da
luz atraves da célula de absorgao deve ser conhecido com uma precisao de pelo menos 99,5%.
Além disso, a celula e a tubulagao associada devem ser projetadas para minimizar a perda de O3
do contato com as paredes da célula e dos componentes em contato com o gas.

4.3.2 Controladores de fluxo de ar. Os controladores de fluxo de ar sao dispositivos
capazes de regular os fluxos de ar conforme necessario para atender a estabilidade de saida
e aos requisitos de precisao do fotdmetro. Todas as vazoes volumétricas devem ser corrigidas
para a mesma temperatura e pressao de referéncia, de 298,15 K (25 °C) e 760 mmHg.

4.3.3 Gerador de ozdnio. O gerador de ozénio utilizado deve ser capaz de gerar niveis
estaveis de O3 ao longo da faixa de concentragao necessaria.

4.3.4 Tubo de distribuicao de saida. O tubo de distribuigcao de saida deve ser cons-
truido de vidro, Teflon® ou outro material relativamente inerte e deve ter didametro suficiente
para garantir queda de pressao desprezivel na conexao do fotdmetro e em outras portas de
saida. O sistema deve ter um respiro projetado para garantir a pressao atmosférica no coletor
e evitar que o ar ambiente entre no coletor.

4.3.5 Valvula de duas vias. Uma valvula bidirecional manual ou automatica, ou outro
meio, € usado para mudar o fluxo do fotdmetro entre ar zero e a concentragao de Os.

4.3.6 Indicador de temperatura. Um dispositivo para indicar a temperatura deve ser
usado com precisao de = 1 °C.

4.3.7 Barébmetro ou indicador de pressao. Um dispositivo para indicar pressao baro-
meétrica deve ser usado com precisao de * 2 torr.

4.4 Reagentes

4.4.1 Ar zero. O ar zero deve estar livre de contaminantes que causariam uma res-
posta detectavel do analisador de O3, e deve ser livre de NO, C2H4 e outras espécies que rea-
gem com o O3. Como mostrado na Figura 2, o ar zero fornecido a céelula do fotémetro para a
medigao de referéncia Io deve ser derivado da mesma fonte que o ar zero usado para a gera-
¢ao da concentragao de O3 a ser ensaiado (medida de I).

4.5 Procedimento

4.5.1 Operagao geral. O fotbmetro de calibragao deve ser dedicado exclusivamen-
te para uso como padrao de calibragao. Ele deve sempre ser usado com gases de calibragao
limpos e filtrados e nunca usado para amostragem de ar ambiente. Varias vantagens sao ob-
tidas ao armazenar o fotdmetro de calibragao em um laboratorio limpo, onde ele pode ser
estacionario, protegido do choque fisico de transporte, operado por um analista responsavel
e usado como um padrao comum para todas as calibragoes de campo por meio de padroes de
transferéncia.

4.5.2 Preparagao. A operagao adequada do fotdmetro é de importancia critica para
a precisao desse procedimento. Apds a operagao inicial do fotémetro, os seguintes passos
devem ser realizados, com todos os resultados quantitativos ou indicagoes registradas em um
registro cronoloégico, seja em forma de tabela ou plotado em um grafico. A medida que o re-
gistro de desempenho e estabilidade do fotdmetro é estabelecido, a frequéncia dessas etapas
pode ser reduzida para ser consistente com a estabilidade documentada do fotédmetro.



4.5.2.1 Manual de instrugoes. Execute todos os procedimentos de configuragao
e ajuste ou verificagoes conforme descrito no manual de instrugdes ou operagao associado ao
fotébmetro.

4.5.2.2 Verificagao do sistema. Verifique o sistema do fotdmetro quanto a inte-
gridade, vazamentos, limpeza, taxas de fluxo adequadas etc. Execute servigos de manutengao
ou substitua filtros e depuradores de ar zero ou outros materiais de consumo, conforme ne-
cessario.

4.5.2.3 Linearidade. Verifique se o fabricante do fotédmetro estabeleceu ade-
quadamente que o erro de linearidade do fotdmetro € menor que 3%, ou teste a linearidade
por diluigao da seguinte forma: gere e avalie uma concentragao de O3 perto do limite superior
do sistema ou da escala de calibragao apropriada para o instrumento; em seguida, dilua com
precisao essa concentragao com ar zero e refaga o ensaio. Repita com varias taxas de diluigao
diferentes. Comparar o ensaio da concentragao original com o ensaio da concentragao dilui-
da dividido pela razao de diluigao, da seguinte forma:

£ (A= AR

Y x100%

Equagao 4

Onde:

E = erro de linearidade, porcentagem:;

Al = ensaio da concentragao original;

A2 = ensaio da concentragao diluida;

R = razao de diluigao = fluxo da concentragao original dividido pelo fluxo total.

O erro de linearidade deve ser menor que 5%. Como a precisao das vazoes medidas afe-
tard o erro de linearidade medido dessa maneira, o teste ndo é necessariamente conclusivo.

4.5.2.4 Intercomparagao. O fotdmetro deve ser intercomparado anualmente,
seja diretamente ou por meio de padroes de transferéncia, com um fotémetro de referéncia
padrao ou com fotémetros de calibragao usados por outras agéncias ou laboratérios.

4.5.2.5 Perdas de ozdnio. Alguma parcela do Oz pode ser perdida em contato
com as paredes da célula do fotdbmetro e os componentes de manuseio de gas. A magnitude
dessa perda deve ser determinada e usada para corrigir a concentragao calculada de Os. Essa
perda nao deve exceder 5%.

4.5.3 Ensaio das concentragoes de Os. O operador deve realizar as seguintes etapas
para avaliar adequadamente as concentragoes de Os:

4.5.3.1 Deixe o sistema do fotdbmetro aquecer e estabilizar.

4.5.3.2 Verifique se a vazao através da célula de absorgao do fotdmetro, Q, per-
mite que a célula seja renovada em um periodo de tempo razoavelmente curto (2 litros/min
€ um fluxo tipico). A precisao das medigoes é inversamente relacionada ao tempo necessario
para a lavagem, uma vez que o erro de desvio do fotdbmetro aumenta com o tempo.

4.5.3.3 Certifique-se de que a vazao no tubo de distribuigao de saida seja pelo
menos 1 litro/min maior que a taxa de vazao total exigida pelo fotdmetro e qualquer outra de-
manda de vazao conectada ao distribuidor.

4.5.3.4 Assegure-se de que a vazao de ar zero, Qz, seja pelo menos 1 litro/min
maior que a vazao exigida pelo fotémetro.

4.5.3.5 Com ar zero fluindo no distribuidor de saida, acione a valvula bidirecio-
nal para permitir que o fotémetro faga a amostragem do ar zero do distribuidor, em seguida,
Qz. As duas leituras do fotdmetro devem ser iguais (I= Io).
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Nota: Em alguns fotédmetros comercialmente disponiveis, a operagao da val-
vula de duas vias e varias outras operagoes na Segao 4.5.3 podem ser realizadas automatica-
mente pelo fotdmetro.

4.5.3.6 Ajuste o gerador de O3 para produzir uma concentragao de O3z confor-
me necessario.

4.5.3.7 Ative a valvula de duas vias para permitir que o fotdbmetro faga a amos-
tragem de ar zero até que a célula de absorgao seja completamente lavada e registre o valor
medido estavel de Io.

4.5.3.8 Acione a valvula de duas vias para permitir que o fotdmetro faga a
amostragem da concentragao de O3 até que a céelula de absorgao seja completamente lavada
e registre o valor medido estavel de L.

4.5.3.9 Registre a temperatura e a pressao da amostra na célula de absorgao
do fotometro.

4.5.3.10 Calcule a concentragao de O3 pela equagao 5. Uma média de varias
determinagoes fornecera melhor precisao.

o (40 ) )2

Equagao 5

Onde:

[O3] = concentragao de O3, ppm:;

a = coeficiente de absorg¢ao de Oz a 254 nm = 308 atm™*cm™ta 0 °C e 760 torr;
l = comprimento do caminho optico, cm;

T = temperatura da amostra, K;

P = pressao da amostra, torr;

L = fator de corregao para perdas de Oz de 4.5.2.5 = (1 - fragao de O3 perdido).

Nota: Alguns fotédmetros comerciais podem avaliar automaticamente toda ou parte da
equacao 5. E responsabilidade do operador verificar se todas as informagdes necessarias para
a equagao 5 sao obtidas, seja automaticamente pelo fotdbmetro ou manualmente. Para foto-
metros “automaticos” que avaliam o primeiro termo da equagao 5 com base em uma aproxi-
magao linear, uma corregao manual pode ser necessaria, particularmente em niveis mais altos
de Os. Consulte o manual de instrugdes do fotdmetro para orientagao.

4.5.3.11 Obtenha padrdes de concentragao de O3 adicionais, conforme neces-
sario, repetindo as etapas de 4.5.3.6 a 4.5.3.10 ou pela Opgao 1 (subitem 4.5.5.7 a seguir).

4.5.4 Certificagao de padroes de transferéncia. Um padrao de transferéncia é cer-
tificado relacionando a saida do padrao de transferéncia a um ou mais padroes de calibragao
do O3, determinado em conformidade com a Segao 4.5.3. O procedimento exato varia depen-
dendo da natureza e do design do padrao de transferéncia.

4.5.5 Calibragao de analisadores de ozdénio. Os analisadores de ozdnio devem ser
calibrados da seguinte maneira, usando os padroes de Oz obtidos diretamente de acordo com
a Segao 4.5.3 ou por meio de um padrao de transferéncia certificado:

4.5.5.1 Reserve tempo suficiente para o aquecimento e estabilizagao do anali-
sador de O3 e do fotdmetro ou padrao de transferéncia.

4.5.5.2 Deixe o analisador de Oz fazer a amostragem de ar zero até obter uma
resposta estavel e, em seguida, ajuste o controle zero do analisador de Os. Recomenda-se o



deslocamento do ajuste zero do analisador para + 5% da escala para facilitar a observagao do
desvio zero negativo (se houver). Registre a resposta do ar zero estavel como “Z".

4.5.5.3 Gere um padrao de concentragao de Oz de aproximadamente 80% do
limite de faixa superior desejado do analisador de Os. Permita que o analisador de O3 amostre
este padrao de concentragao de Oz até que uma resposta estavel seja obtida.

4.5.5.4 Ajuste o controle de span do analisador de O3 para obter a resposta
desejada equivalente a concentragao padrao calculada. Registre a concentragao de O3z e a
resposta correspondente do analisador. Se for necessario um ajuste substancial do controle
de span, verifique novamente os ajustes de zero e span repetindo as etapas de 4.5.5.2a4.5.5.4.

4.5.5.5 Gere padroes adicionais de concentragao de O3 (é recomendado um
minimo de 5) na escala de calibragao do analisador de O3 ajustando a fonte de O3 ou pela Op-
gao 1. Para cada padrao de concentragao de O3, registre a concentragao de O3 e a resposta
correspondente do analisador.

4.5.5.6 Plote as respostas do analisador de O3 (vertical ou eixo Y) versus as
concentragoes padrao de O3 correspondentes (horizontal ou eixo X). Calcule a inclinagao da
regressao linear e intercepte e plote a linha de regressao para verificar se nenhum ponto se
desvia dessa linha em mais de 2% da concentragao maxima testada.

4.5.5.7 Opgao 1: As varias concentragoes de O3 exigidas nas etapas 4.5.3.11 e
4.5.5.5 podem ser obtidas pela diluigao da concentragao de O3 gerada nas etapas 4.5.3.6 e
4.5.5.3. Com esta opgao, sao necessarias medigoes de vazao precisas. O sistema de calibragao
dinamica pode ser modificado como mostrado na Figura 3 para permitir que o ar de diluigao
seja medido a jusante do gerador de O3. Uma camara de mistura entre o gerador de O3z e o
distribuidor de saida também é necessaria. A vazao através do gerador de O3 (Qo) e vazao do ar
de diluigao (Qd) sdao medidos com um padrao de fluxo ou volume que é rastreavel. Cada con-
centragao de O3 gerada pela diluigao e calculada a partir de:

09~ (09 (-2
Equacdo 6

Onde:
[O3] = concentragao de O3 diluida, ppm:;
Qo = vazao atraves do gerador de O3, litro/min;

Qd = vazao do ar de diluigao, litro/min.

5. Frequéncia de Calibragao

5.1 Afrequéncia de calibragao, o numero de pontos necessarios para estabelecer a curva
de calibragao, e a frequéncia de outras verificagoes de desempenho irao variar de acordo com
o analisador. O programa de controle de qualidade do usuario deve fornecer diretrizes para o
estabelecimento inicial dessas variaveis e para posterior alteragao, a medida que a experiéncia
operacional é acumulada. Os fabricantes de analisadores devem incluir em seus manuais de
instrugoes/operagoes informagoes e orientagdes sobre essas variaveis e outros assuntos de
operagao, calibragao, manutengao de rotina e controle de qualidade.
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Figura 1 - Diagrama esquematico do analisador de quimiluminescéncia em fase gasosa, em que TFM significa tubo

fotomultiplicador.
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Figura 2 - Diagrama esquematico de um tipico sistema de calibragao fotométrica de UV.
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Figura 3 - Diagrama esquematico de um tipico sistema de calibragdo fotométrica de UV (Opgéao 1).
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6. Referéncias

6.1 Title 40, Appendix D to Part 50—-Reference Measurement Principle and Calibration
Procedure for the Measurement of Ozone in the Atmosphere (Chemiluminescence Method) -
Code of Federal Regulations, USA.
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ANEXOE-MétododeReferénciaeProcedimentodeCalibragao
paraaMedi¢cdaodeDiéxido de Nitrogénio naAtmosfera(Método
de Quimiluminescéncia em Fase Gasosa)

1. Principio e Aplicabilidade

1.1 As concentragoes atmosféricas de dioxido de nitrogénio (NO2) sdo medidas indire-
tamente por meio da medigao fotometrica da intensidade da luz, em comprimentos de onda
superiores a 600 nanémetros, resultante da reagao quimiluminescente do éxido nitrico (NO)
com ozo6nio (03). O NOz2 é primeiro reduzido quantitativamente para NO por meio de um con-
versor. O NO, que comumente existe no ar ambiente junto com o NOz2, passa atraves do con-
versor inalterado, causando uma concentragao total de NOx igual a NO + NO2. Uma amostra
do ar de entrada tambéem é medida sem ter passado pelo conversor. Essa ultima medigao de
NO é subtraida da primeira medigao (NO + NOz2) para produzir a medida final de NO2. As medi-
coes de NO e NO + NO2 podem ser feitas concomitantemente com sistemas duplos ou cicli-
camente com o mesmo sistema, desde que o tempo de ciclo nao exceda 1 minuto.

2. Consideragoes sobre amostragem

2.1 Os analisadores de quimiluminescéncia NO/NOx/NO2 responderao a outros compos-
tos contendo nitrogénio, como o Nitrato de Peroxiacetila (PAN), que podem ser reduzidos a
NO no conversor térmico. As concentragoes atmosféricas dessas potenciais interferéncias
sao geralmente baixas em relagao ao NO2 e podem ser obtidas medi¢des validas de NO2. Em
determinadas areas geograficas, onde se sabe ou se suspeita que a concentragao dessas in-
terferéncias potenciais € alta em relagao ao NOz2, recomenda-se o uso de um método equiva-
lente para a medigao do NOa.

2.2 O uso de frascos de integragao na linha de entrada de amostra dos analisadores de
quimiluminescéncia NO/NOx/NO2 é opcional. A amostra deve permanecer o minimo de tempo
entre o ponto de amostragem e o analisador para evitar medigoes erréneas de NO2 resultan-
tes da reagao dos niveis ambientais de NO e O3 no sistema de amostragem.

2.3 O uso de filtros de particulas na linha de entrada de amostra dos analisadores de
quimiluminescéncia NO/NOx/NOz2 é opcional e deixado ao critério do usuario ou do fabricante.

2.4 O uso do filtro deve depender da suscetibilidade do analisador a interferéncias, defei-
tos ou danos causados por particulas. Os usuarios sao advertidos de que o material particu-
lado concentrado em um filtro pode causar medigoes erréneas de NOz2 e, portanto, os filtros
devem ser alterados com frequéncia.

3. Calibragao
3.1. Alternativa A - Titulagao de Fase Gasosa (TFG) de um padrdo de NO com Os.

Equipamentos principais necessarios: Gerador de O3 estavel; Analisador de NO/NOx/
NO2 de quimiluminescéncia com registrador(es) de tira(s); Padrao de concentragao de NO.

3.1.1 Principio. Esta técnica de calibragao baseia-se na rapida reagao em fase gasosa
entre NO e O3 para produzir quantidades estequiomeétricas de NO2, de acordo com a seguinte
equagao:

NO + O3 »NOz2+Oz2

Equagao 1



A natureza quantitativa desta reagao é tal que quando a concentragao de NO € conheci-
da, a concentragao de NO2 pode ser determinada. O ozdnio € adicionado ao excesso de NO em
um sistema de calibragao dinamica, e o canal de NO do analisador de quimiluminescéncia NO/
NOx/ NO2 € usado como um indicador de mudangas na concentragao de NO. Apds a adigao de
O3, a diminuigao da concentragao de NO observada no canal de NO calibrado € equivalente a
concentragao de NO2 produzido. A quantidade de NO2 gerada pode ser variada pela adigao de
quantidades variaveis de O3 a partir de um gerador estavel de O3 nao calibrado.

3.1.2 Dispositivo. Um esquema de um tipico aparelho TFG (Figura 1), mostra a confi-
guragao sugerida dos componentes listados a seguir. Todas as conexdes entre os componen-
tes no sistema de calibragao a jusante do gerador de O3 devem ser de vidro, Teflon® ou outro
material ndo reativo.

3.1.2.1 Controladores de fluxo de ar. Dispositivos capazes de manter fluxos de
ar constantes dentro de 2% da vazao necessaria.

3.1.2.2 Controlador de vazao de NO. Um dispositivo capaz de manter fluxos
constantes de NO dentro de +2% da vazao exigida. As partes componentes em contato com o
NO devem ser de material nao reativo.

3.1.2.3 Medidores de vazao de ar. Medidores de vazao calibrados capazes de
medir e monitorar vazoes de ar com uma precisao de 2% da vazao medida.

3.1.2.4 Medidor de vazao NO. Um medidor de vazao calibrado capaz de medir e
monitorar vazoes de NO com uma precisao de £2% da vazao medida. Rotametros podem ope-
rar de forma nao confiavel ao medir baixos fluxos de NO e nao sao recomendados.

3.1.2.5 Regulador de pressao para cilindro padrao NO. Este regulador deve ter
um diafragma e pegas internas nao reativas, e uma pressao de entrega adequada.

3.1.2.6 Gerador de ozénio. O gerador deve ser capaz de gerar niveis suficientes
e estaveis de O3 para reagao com NO para gerar concentragoes de NO2 na faixa requerida. Os
geradores de ozdnio do tipo descarga elétrica podem produzir NO e NO2 e ndao sao recomen-
dados.

3.1.2.7 Valvula. Uma valvula pode ser usada como mostrado na Figura 1 para
desviar o fluxo de NO quando o ar zero € necessario no coletor. A valvula deve ser construida
em vidro, Teflon® ou outro material nao reativo.

3.1.2.8 Camara de reagao. Uma camara, construida em vidro, Teflon® ou outro
material ndo reativo, para a reagao quantitativa de O3 com excesso de NO. A camara deve ter
volume suficiente (VRC) de modo que o tempo de permanéncia (tR) atenda aos requisitos es-
pecificados em 3.1.4. Por razoes praticas, tR deve ser inferior a 2 minutos.

3.1.2.9 Camara de mistura. Uma camara construida em vidro, Teflon® ou outro
material nao reativo e projetada para fornecer mistura completa de produtos de reagao e ar
diluente. O tempo de permanéncia nao é critico quando a especificagao de parametro dinami-
ca dada em 3.1.4 é satisfeita.

3.1.2.10 Tubo de distribuigao. O tubo de distribuicao deve ser construido em
vidro, Teflon® ou outro material nao reativo e deve ter diametro suficiente para garantir uma
queda de pressao insignificante na conexao do analisador. O sistema deve ter um respiro pro-
jetado para garantir a pressao atmosférica no tubo e evitar a entrada de ar ambiente.

3.1.5 Reagentes

3.1.3.1 Padrao de concentragao de NO. Padrao de cilindro de gas contendo 50 a 100
ppm de NO em N2 com menos de 1 ppm de NO2. Este padrao deve ser rastreavel a um padrao
certificado.

3.1.3.2 Ar zero. Ar livre de contaminantes que causarao uma resposta detectavel no
analisador NO/NOx/NOz2 ou que possam reagir com NO, Oz ou NO2 na titulagao da fase gasosa.
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3.1.4 Especificagao de parametro dinamico.

3.1.4.1 Avazao de ar do gerador O3 (Qo) e a vazao de NO (Qno) (consulte a Figura

1) devem ser ajustadas de forma que a relagao a seguir seja mantida:

Onde:

Po = [NOJcr x tp 2,75ppm - minutos

Equagao 2
_ Qn~o
[NO]Jcr = [NOJraD <—Oo - ONO)
Equagao 3
tp= Vcr
Qo+ Qno
Equagao 4

Pp = especificagao de parametros dinamicos, determinada empiricamente, para garantir
a reagao completa do O3 disponivel, ppm-minuto;

[NO]cr = concentragao de NO na camara de reagao, ppm;

tp = tempo de permanéncia dos gases reagentes na camara de reagao;

[NO]Jpap = concentragao do padrao de NO nao diluido, ppm;

Qno = vazao de NO, m3/min:

Qo = vazao de O3 do gerador, m*/min;

Vcr = volume da camara de reagao.

3.1.4.2 As condigoes de fluxo a serem utilizadas no sistema TFG sao determina-

das pelo seguinte procedimento:

a) Determine Qr, a vazao total necessaria no tubo de distribuicao (Qr = de-
manda do analisador mais 10 a 50% de excesso).

b) Estabelega [NO]coL como a maior concentragao de NO (ppm) que sera ne-
cessaria no tubo de distribuigao. [NO]coL deve ser aproximadamente equiva-
lente a 90% do limite superior da faixa (LSF), da faixa de concentragao de NO2
a ser coberta.

c) Determine a Qno como:

_ [NOJcoL x Qr
Qno [NO]praD

Equagao 5

d) Selecione um volume de camara de reagao conveniente ou disponivel. Ini-
cialmente, um Vcr de ensaio pode ser selecionado para estar na faixa de apro-
ximadamente 200 a 500 cm?®.

e) Calcule Qo como:

Qo= [NOJpaD x Qno x VCR
2,75

Equagao 6

- QNno



f) Calcule tr como;

_ Vcr
Qo+ Qno

Equagao 7

tr

Verifique se tr <2 minutos. Se nao, selecione uma camara de reagao com um Vcr menor.

g) Calcule a vazao de ar diluente conforme:

Qb = Q71" Qo' Qno
Equagdo 8
Onde:
Qb = vazao de ar diluente.

h) Se Qo se mostrar impraticavel para o sistema desejado, selecione uma camara
de reagao com um Vcr diferente e recalcule Qo e Qb.

Nota: Um parametro dinamico menor que 2,75 ppm-minutos pode ser usado se puder ser
determinado empiricamente que a reagao quantitativa de Oz com NO ocorre.

3.1.5 Procedimento.
3.1.5.1 Monte um sistema de calibragao dinamica, como o mostrado na Figura 1.

3.1.5.2 Certifique-se de que todos os medidores de vazao sejam calibrados sob
as condigdes de uso em comparagao com um padrao confiavel, como um medidor de bolhas
de sabao ou um medidor de teste umido. Todas as vazoes volumeétricas devem ser corrigidas
para 25 °C e 760 mmHg.

3.1.5.3 Devem ser tomadas precaugoes para remover o O2 e outros contami-
nantes do regulador de pressao de NO e do sistema de distribuigao antes do inicio da calibra-
gao, para evitar qualquer conversao do padrao NO para NOz. Nao fazer isso pode causar erros
significativos na calibragao. Este problema pode ser minimizado (1) evacuando cuidadosamen-
te o regulador, quando possivel, apos o regulador ter sido conectado ao cilindro e antes de
abrir a valvula do cilindro; (2) lavar completamente o regulador e o sistema de entrega com NO
depois de abrir a valvula do cilindro; (3) nao remover o regulador do cilindro entre as calibra-
goes, a menos que seja absolutamente necessario.

3.1.5.4 Selecione a faixa de operagao do analisador NO/NOx/NO:2 a ser calibra-
do. Para obter precisao e exatidao maximas para a calibragao do NOz2, todos os trés canais do
analisador devem ser ajustados para o mesmo intervalo. Se a operagao dos canais NO e NOx
em faixas mais altas for desejada, recomenda-se a recalibragao subsequente dos canais NO e
NOx nas faixas mais altas.

Nota: Alguns modelos de analisador podem exigir faixas idénticas para NO, NOx e NO2
durante a operagao do analisador.

3.1.5.5 Conecte ofs) cabo(s) de saida do gravador do analisador NO/NOx/NO2
aos terminais de entrada do(s) registrador(es). Todos os ajustes no analisador devem ser rea-
lizados com base nas leituras apropriadas dos registros. As referéncias as respostas do ana-
lisador nos procedimentos abaixo referem-se as respostas do gravador.

3.1.5.6 Determine as condigoes de fluxo da TFG necessarias para atender a es-
pecificagao de parametros dinamicos, conforme indicado em 3.1.4.

3.1.5.7 Ajuste as vazdes de ar do ar de diluente e do gerador de O3 para obter os
fluxos determinados na Segao 3.1.4.2. O fluxo de ar total deve exceder a demanda total do(s)
analisador(es) conectado(s) ao distribuidor de saida para assegurar que nenhum ar ambiente
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seja puxado para dentro da ventilagao do mesmo. Deixe o analisador para amostrar ar zero ate
obter respostas estaveis de NO, NOx e NO2. Apds as respostas terem estabilizado, ajuste o(s)
controle(s) zero(s) do analisador.

Nota: Alguns analisadores podem ter controles de zero separados para NO, NOx e NOa.
Outros analisadores podem ter controles de zero separados apenas para NO e NOx, enquanto
outros ainda podem ter apenas um controle de zero comum a todos os trés canais.

Recomenda-se compensar os ajustes de zero do analisador para +5% da escala para faci-
litar a observagao da variagao negativa do zero. Registre as respostas do ar zero estavel como
ZNo, ZNox € ZNo2.

3.1.5.8 Preparagao das curvas de calibragao de NO e NOx.

3.1.5.8.1 Ajuste do controle de span de NO. Ajuste o fluxo de NO do cilin-
dro de NO padrao para gerar uma concentragao de 80% do limite superior da faixa (LSF) do
intervalo de NO. Esta concentragao exata de NO é calculada a partir de:

Qno x [NOJpab
Qno + Qo+ Qb

Equagao 9

[NO]JcoL =

Onde:
[NO]coL = concentragao de NO diluido no tubo de distribuigao, ppm.

Amostre esta concentragao do NO ate que as respostas do NO e do NOx se estabilizem.
Ajuste o controle de span de NO para obter uma resposta do registrador como indicado abaixo:

Resposta do gravador (escala de porcentagem) =

[NOJcoL )
<—LSF x 100 | + Zno

Equagao 10

Onde:
LSF = limite nominal da faixa superior do canal NO, ppm.

Nota: Alguns analisadores podem ter controles de span separados para NO, NOx e NOx.
Outros analisadores podem ter controles de span separados apenas para NO e NOx, enquanto
outros ainda podem ter apenas um controle de span comum a todos os trés canais. Quando
apenas um controle de span esta disponivel, o ajuste de span é feito no canal NO do analisador.

Se for necessario um ajuste substancial do controle de span de NO, pode ser necessario
verificar novamente os ajustes de zero e span repetindo as etapas 3.1.5.7 e 3.1.5.8.1. Registre a
concentragao de NO e a resposta NO do analisador.

3.1.5.8.2 Ajuste do controle de span de NOx. Ao ajustar o controle de span
de NOx do analisador, a presenga de qualquer impureza NO2 no cilindro padrao NO deve ser
levada em consideragao. A concentragao exata de NOx é calculada a partir de:

Qno x ([NOJpab + [NO2Jimp)
Qno + Qo+ Qo

Equacgao 11

[NOx]coL =



Onde:
[NOx]coL = concentragao diluida de NOx no tubo de distribuigao, ppm;
[NO2]iMp = concentragao de impureza de NO2 no cilindro padrao de NO, ppm;

Ajuste o controle de span de NOx para obter uma resposta do registrador como indicado
abaixo:

Resposta do gravador (escala de porcentagem) =

[NOx]coL >+
<—LSF x 100 | + ZNox

Equagao 12

Nota: Se o analisador tiver apenas um controle de span, o ajuste de span e feito no canal
NO e nenhum ajuste adicional € feito aqui para NOx.

Se for necessario um ajuste substancial do controle do span de NOx, pode ser necessario
verificar novamente os ajustes de zero e span repetindo os passos 3.1.5.7 e 3.1.5.8.2. Registre
a concentragao de NOx e a resposta NOx do analisador.

3.1.5.8.3 Gere varias concentragoes adicionais (pelo menos cinco pontos
espagados uniformemente na escala restante sao sugeridos para verificar a linearidade) dimi-
nuindo a Qno ou aumentando a Qo. Para cada concentragao gerada, calcule as concentragoes
exatas de NO e NOx usando as equagoes (9) e (11), respectivamente. Registre as respostas NO
e NOx do analisador para cada concentragao. Plote as respostas do analisador versus as res-
pectivas concentragoes calculadas de NO e NOx e desenhe ou calcule as curvas de calibragao
de NO e NOx. Para calibragdes subsequentes onde a linearidade pode ser assumida, essas
curvas podem ser verificadas com uma calibragao de dois pontos consistindo de um ponto
zero de ar e concentragoes de NO e NOx de aproximadamente 80% do LSF.

3.1.5.9 Preparagao da curva de calibragao de NOsa.

3.1.5.9.1 Assumindo que o zero de NO2 foi ajustado apropriadamente du-
rante a amostragem de ar zero no passo 3.1.5.7, ajuste Qo e Qb como determinado na Segao
3.1.4.2. Ajuste a Qno para gerar uma concentragao de NO proxima a 90% do LSF do intervalo
NO. Amostre esta concentragao do NO até que as respostas do NO e do NOx se estabilizem.
Usando a curva de calibragao do NO obtida na Segao 3.1.5.8, mega e registre a concentragao
de NO como [NO]orig. Usando a curva de calibragao de NOx obtida na Secao 3.1.5.8, mega e
registre a concentragao de NOx como [NOx]orig.

3.1.5.9.2 Ajuste o gerador de O3 para gerar O3 suficiente para produzir
uma diminuigao na concentragao de NO equivalente a aproximadamente 80% do LSF da faixa
de NO2. A diminuigao nao deve exceder 90% da concentragao de NO determinada no passo
3.1.5.9.1. Depois que as respostas do analisador se estabilizarem, registre as concentragoes de
NO e NOx resultantes como [NOJres € [NOx]res.

3.1.5.9.3 Calcule a concentracao de NOz2 resultante como:

Qno x [NO2Jimp
Qno+ Qo+ Qb

[NOZ]COL =[NO]orig - [NO]res *

Equagao 13
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Onde:

[NOz]coL = concentragao diluida de NO2 no tubo de distribuigao, ppm:;
[NOJorig = concentragao original de NO, antes da adigao de Oz, ppm;
[NQ]Jres = concentragao de NO restante apos adigao de O3, ppm.

Ajuste o controle de span de NO2 para obter uma resposta do registrador como indicado
abaixo:

Resposta do gravador (escala de porcentagem) =

[NO2]cor )
<—LSF x 100 | + ZN02

Equacgao 14

Nota: Se o analisador tiver apenas um ou dois controles de amplitude, os ajustes de am-
plitude sao feitos no canal NO ou nos canais NO e NOx e nenhum ajuste adicional é feito aqui
para NOz2.

Se for necessario um ajuste substancial do controle de faixa de NOz2, pode ser necessario
verificar novamente os ajustes de zero e span repetindo as etapas 3.1.5.7 e 3.1.5.9.3. Registre a
concentragao de NO2 e as respostas correspondentes do analisador NO2 e NOx.

3.1.5.9.4 Mantendo a mesma Qno, Qo e Qb como na Segao 3.1.5.9.1, ajuste
o gerador de ozdnio para obter varias outras concentragoes de NO2 sobre a faixa de NO2 (pelo
menos cinco pontos espagados uniformemente na escala restante sao sugeridos). Calcule
cada concentragao de NO2 usando a equagao (13) e registre as respostas correspondentes
do analisador NO2 e NOx. Plote as respostas de NO2 do analisador versus as correspondentes
concentragoes calculadas de NO2 e desenhe ou calcule a curva de calibragao de NOz2.

3.1.5.10 Determinagao da eficiéncia do conversor.

3.1.5.10.1 Para cada concentragao de NOz2 gerada durante a preparagao da
curva de calibragao do NO2 (ver Secao 3.1.5.9) calcule a concentragao de NO2 convertida de:

[NO2]conv =[NO]cor’ ([NOJorig'= [NO]res)

Equagao 15

Onde:

[NOz2]conv = concentragao de NO2 convertido, ppm;

[NOx]orig = concentragao original de NOx antes da adigao de O3z, ppm:;
[NOx]res = concentragao de NOx restante apos a adigao de O3z, ppm.

Plote no grafico [NOz2]conv (eixo y) versus [NOz]coL (eixo x) e desenhe ou calcule a curva
de eficiéncia do conversor. A inclinagao da curva vezes 100 ¢ a eficiéncia média do conversor,
EC. A eficiéncia média do conversor deve ser maior que 96%; se for menor que 96%, substitua
ou conserte o conversor.

3.2 Alternativa B - dispositivo de permeagao de NOz2.
Equipamentos principais necessarios:

Gerador estavel de Os.

Analisador de NO/NOx/NO2 de quimiluminescéncia com registradores.
+ Padrao de concentragao de NO.

+ Padrao de concentragao de NO2.



3.2.1 Principio. Atmosferas contendo concentragdes precisamente conhecidas de
dioxido de nitrogénio sao geradas por meio de um dispositivo de permeagao. O dispositivo
de permeagao emite NO2 a uma taxa constante conhecida, desde que a temperatura do dis-
positivo seja mantida constante (+0,1 °C) e o dispositivo tenha sido calibrado com precisdo a
temperatura de utilizagao. O NO2 emitido do dispositivo é diluido com ar zero para produzir
concentragoes de NO2 adequadas para a calibragao do canal de NO2 do analisador NO/NOx/
NO2. Um padrao de concentragao de NO é usado para calibragao dos canais NO e NOx do
analisador.

3.2.2 Dispositivo. Um sistema tipico adequado para gerar as concentragoes neces-
sarias de NO e NO2 é mostrado na Figura 2. Todas as conexdes entre os componentes a ju-
sante do dispositivo de permeagao devem ser de vidro, Teflon® ou outro material nao reativo.

3.2.2.1 Controladores de vazao de ar. Dispositivos capazes de manter vazoes de
ar constantes dentro de 2% da vazao necessaria.

3.2.2.2 Controlador de vazao de NO. Um dispositivo capaz de manter vazoes
constantes de NO dentro de + 2% da vazao exigida. As partes componentes em contato com
o NO devem ser de material nao reativo.

3.2.2.3 Medidores de vazao de ar. Medidores de vazao calibrados capazes de
medir e monitorar vazoes de ar com uma precisao de 2% da vazao medida.

3.2.2.4 Medidor de vazao de NO. Um medidor de vazao calibrado capaz de me-
dir e monitorar vazoes de NO com uma precisao de #2% da vazao medida. (Rotametros foram
relatados por operar de forma nao confiavel ao medir baixos fluxos de NO e nao sao recomen-
dados).

3.2.2.5 Regulador de pressao para o cilindro padrao de NO. Este regulador deve
ter diafragma e pegas internas nao reativas e uma pressao de entrega adequada.

3.2.2.6 Secador. Purificador para remover a umidade do sistema de ar do dis-
positivo de permeagao. O uso do secador é opcional com dispositivos de permeagao de NO2
nao sensiveis a umidade. Consulte as instrugdes do fornecedor para uso do dispositivo de
permeagao.

3.2.2.7 Camara de temperatura constante. Camara capaz de alojar o dispositi-
vo de permeagao de NO2 e de manter a sua temperatura dentro de +0,1 °C.

3.2.2.8 Dispositivo de medigao de temperatura. Dispositivo capaz de medir e
monitorar a temperatura do dispositivo de permeagao de NO2 com uma precisao de 0,05 °C.

3.2.2.9 Valvulas. Uma valvula pode ser usada como mostrado na Figura 2 para
desviar o NO2 do dispositivo de permeagao quando ar zero ou NO é necessario no coletor.
Uma segunda valvula pode ser usada para desviar o fluxo de NO quando ar zero ou NO2 é ne-
cessario no coletor.

As valvulas devem ser feitas de vidro, Teflon® ou outro material nao reativo.

3.2.2.10 Camara de mistura. Uma camara construida em vidro, Teflon® ou ou-
tro material nao reativo e projetada para permitir mistura completa de fluxos de gas poluente
e ar diluente.

3.2.2.11 Tubo de distribuigao de saida. O tubo de distribuicao deve ser construido
em vidro, Teflon® ou outro material nao reativo e deve ter diametro suficiente para garantir uma
queda de pressao insignificante na conexao do analisador. O sistema deve ter um respiro proje-
tado para garantir a pressao atmosfeérica no coletor e evitar que o ar ambiente entre no coletor.

3.2.3 Reagentes.

3.2.3.1 Padroes de calibragao. Padroes de calibragao sao necessarios para NO
e NO2. O padrao de referéncia para a calibragao pode ser um padrao NO ou NO2 e deve ser
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rastreavel a um padrao certificado. O padrao NO ou NO2 selecionado como padrao de refe-
réncia deve ser usado para certificar o outro padrao para garantir a consisténcia entre os dois
padroes.

3.2.3.1.1 Padrao de concentragao de NO2. Um dispositivo de permeagao
adequado para gerar concentragoes de NOz2 nas vazdes necessarias ao longo do intervalo de
concentragao necessario. Se o dispositivo de permeagao for usado como padrao de referén-
cia, ele devera ser rastreavel conforme especificado em 3.2.3.1. Se um cilindro NO for usado
como padrao de referéncia, o dispositivo de permeagao de NO2 deve ser certificado a partir
do cilindro. O uso do dispositivo de permeagao deve estar em estrita conformidade com as
instrugoes fornecidas com o dispositivo.

3.2.3.1.2 Padrao de concentragao de NO. Cilindro de gas contendo 50 a
100 ppm de NO em N2 com menos de 1 ppm de NO2. Se este cilindro for usado como padrao de
referéncia, o cilindro deve ser rastreavel, conforme especificado em 3.2.3.1. Se um dispositivo
de permeacgao de NO2 for usado como padrao de referéncia, o cilindro de NO deve ser certi-
ficado a partir do dispositivo de permeagao. O cilindro deve ser recertificado regularmente
conforme determinado pelo programa local de controle de qualidade.

3.2.3.2 Ar zero. Ar, livre de contaminantes que possam reagir com NO ou NO2
ou causar uma resposta detectavel no analisador NO/NOx/NO2. Ao usar dispositivos de per-
meagao que sao sensiveis a umidade, o ar que passa pelo dispositivo de permeagao deve estar
seco para evitar reagoes de superficie no dispositivo. Consulte as instrugoes do fornecedor
para uso do dispositivo de permeagao.

3.2.4 Procedimento.
3.2.4.1 Monte o aparelho de calibragao como o modelo mostrado na Figura 2.

3.2.4.2 Certifique-se de que todos os medidores de vazao sejam calibrados sob
as condigoes de uso contra um padrao confiavel, como um medidor de bolhas de sabao ou um
medidor de teste umido. Todas as vazoes volumétricas devem ser corrigidas para 25 °C e 760
mmHg.

3.2.4.3 Instale o dispositivo de permeagao na camara de temperatura cons-
tante. Fornega um pequeno fluxo de ar fixo (200-400 cm?*/min) em todo o dispositivo. O dis-
positivo de permeagao deve sempre ter um fluxo de ar continuo através dele para evitar um
grande acumulo de NO2 no sistema e um consequente periodo de reestabilizagao. Registre a
vazao como Qr. Deixe o dispositivo estabilizar na temperatura de calibragao por pelo menos
24 horas. Atemperatura deve ser ajustada e controlada a 0,1 °C ou menos da temperatura de
calibragao, conforme monitorado com o dispositivo de medigao de temperatura.

3.2.4.4 Devem ser tomadas precaugoes para remover o O2 e outros contami-
nantes do regulador de pressao de NO e do sistema de distribuigao antes do inicio da calibra-
Gao, para evitar qualquer conversao do padrao NO para NO2. Nao fazer isso pode causar erros
significativos na calibragao. Esse problema pode ser minimizado da seguinte forma:

1) Evacuando cuidadosamente o regulador, quando possivel, apos o regulador
ter sido conectado ao cilindro e antes de abrir a valvula do cilindro;

2) Lavando completamente o regulador e o sistema de distribuigao com NO
apos abrir a valvula do cilindro;

3) Nao remover o regulador do cilindro entre calibragoes, a menos que seja
absolutamente necessario.

3.2.4.5 Selecione a faixa de operagao do analisador NO/NOx/NO: a ser calibra-
do. Para obter precisao e exatidao maximas para a calibragao do NOz2, todos os trés canais do
analisador devem ser ajustados para o mesmo intervalo. Se a operagao dos canais NO e NOx
em faixas mais altas for desejada, recomenda-se a recalibragao subsequente dos canais NO e
NOx nas faixas mais altas.



Nota: Alguns modelos de analisador podem exigir faixas idénticas para NO, NOx e NO2
durante a operagao do analisador.

3.2.4.6 Conecte ofs) cabo(s) de saida do gravador do analisador NO/NOx/NO2
aos terminais de entrada do(s) registrador(es). Todos os ajustes no analisador devem ser rea-
lizados com base nas leituras apropriadas dos registros. As referéncias as respostas do ana-
lisador nos procedimentos abaixo referem-se as respostas do gravador.

3.2.4.7 Mude a valvula para ventilar o fluxo do dispositivo de permeagao e ajus-
te a vazao de ar do diluente, Qb, para fornecer ar zero no tubo de distribuigao. O fluxo de ar
total deve exceder a demanda total do(s) analisador(es) conectado(s) ao tubo de distribuicao
para assegurar que nenhum ar ambiente seja puxado para dentro da ventilagao do coletor.
Deixe o analisador para amostrar ar zero até obter respostas estaveis de NO, NOx e NO2. Apos
as respostas terem estabilizado, ajuste o(s) controle(s) de zero do analisador.

Nota: Alguns analisadores podem ter controles de zero separados para NO, NOx e NOz.
Outros analisadores podem ter controles de zero separados apenas para NO e NOx, enquanto
outros ainda podem ter apenas um controle comum zero para todos os trés canais.

Recomenda-se compensar os ajustes de zero do analisador em +5% da escala para facili-
tar a observagao da variagao negativa do zero. Registre as respostas do ar zero estavel como
ZNo, ZNoX e ZNo2.

3.2.4.8 Preparagao das curvas de calibragao de NO e NOx.

3.2.4.8.1 Ajuste do controle de span de NO. Ajuste o fluxo de NO do cilin-
dro de NO padrao para gerar uma concentragao de 80% do limite superior da faixa (LSF) do
intervalo de NO. Esta concentragao exata de NO é calculada a partir de:

Qnox [NOJpab
Qn~o + Qb

Equagao 16

[NOJcoL=

Onde:

[NO]coL = concentragao de NO diluido no tubo de distribuigao, ppm:
Qno = Vazao de NO, cm?*/min;

[NOJprap = concentragao do padrao de NO nao diluido, ppm:;

Qp = vazao de ar diluente, cm?®*/min.

Amostre esta concentragao do NO até que as respostas do NO e do NOx se estabilizem.
Ajuste o controle de span de NO para obter uma resposta do registrador como indicado abaixo:

Resposta do gravador (escala%) =

<%X100>+ZNO

Equagao 17

[NOx]coL )
<—LSF x 100 | + ZNox

Equagao 18

Onde:

LSF = limite superior da faixa nominal do canal NO, ppm.
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Nota: Alguns analisadores podem ter controles de span separados para NO, NOx e NOz. Ou-
tros analisadores podem ter controles de span separados apenas para NO e NOx, enquanto ou-
tros ainda podem ter apenas um controle de amplitude comum a todos os trés canais. Quando
apenas um controle de span esta disponivel, o ajuste de span € feito no canal NO do analisador.

Se for necessario um ajuste substancial do controle de span NO, pode ser necessario
verificar novamente os ajustes de zero e span repetindo as etapas 3.2.4.7 e 3.2.4.8.1. Registre
a concentragao de NO e a resposta NO do analisador.

3.2.4.8.2 Ajuste do controle de span de NOx. Ao ajustar o controle de span
NOx do analisador, a presenga de qualquer impureza NO2 no cilindro padrao NO deve ser leva-
da em consideragao. A concentragao exata de NOx é calculada a partir de:

Qno x ([NOJpab + [NO2]imp)
Qno+ Qb

Equagao 19

[NOxJcoL =

Onde:
[NOx]coL = concentragao diluida de NOx no tubo de distribuigao, ppm;
[NO2]iMp = concentragao de impureza de NO2 no cilindro padrao de NO, ppm;

Ajuste o controle de span de NOx para obter uma resposta do registrador como indicado
abaixo:

Resposta do gravador (escala de porcentagem) =

[NOx]cor )
<—LSF x 100 ) + Znox

Equagao 20

Nota: Se o analisador tiver apenas um controle de span, o ajuste de span é feito no canal
NO e nenhum ajuste adicional é feito aqui para NOx.

Se for necessario um ajuste substancial do controle de span de NOx, pode ser necessario
verificar novamente os ajustes de zero e span repetindo as etapas 3.2.4.7 e 3.2.4.8.2. Registre
a concentragao de NOx e a resposta NOx do analisador.

3.2.4.8.3 Gerar varias concentragodes adicionais (pelo menos cinco pontos
espagados uniformemente na escala restante sao sugeridos para verificar a linearidade) dimi-
nuindo a Qno ou aumentando a Qo. Para cada concentragao gerada, calcule as concentragoes
exatas de NO e NOx usando as equagoes (16) e (19), respectivamente. Registre as respostas
NO e NOx do analisador para cada concentragao. Plote as respostas do analisador versus as
respectivas concentragoes calculadas de NO e NOx e desenhe ou calcule as curvas de cali-
bragao de NO e NOx. Para calibragoes subsequentes em que a linearidade possa ser assumida,
essas curvas podem ser verificadas com uma calibragao de dois pontos consistindo de um
ponto zero e concentragoes de NO e NOx de aproximadamente 80% do LSF.

3.2.4.9 Preparagao da curva de calibragao de NOa.

3.2.4.9.1 Remova o fluxo de NO. Assumindo que o zero de NO2 foi ajustado
corretamente durante a amostragem de zero ar na etapa 3.2.4.7, mude a valvula para fornecer
NO2 no distribuidor de saida.



3.2.4.9.2 Ajuste a Qo para gerar uma concentragao de NO2 de aproximada-
mente 80% do LSF da faixa de NO2. A vazao de ar total deve exceder a demanda do(s) analisa-
dor(es) sob calibragao. A concentragao real de NO2 é calculada a partir de:
RxK

[NOZ]COL = m

Equagao 21

Onde:

[NO2]coL = concentragao de NO:2 diluida no tubo de distribuigao, ppm:;
R = taxa de permeagao, pyg/min;

K=0,532 uL NO2/pg NO2 (a 25 °C e 760 mmHg);

Qp = vazao de ar através do dispositivo de permeagao, cm?*/min;

Qb = vazao de ar diluente, cm?®*/min.

Amostre esta concentragao de NO2 até que as respostas NOx e NO2 tenham estabiliza-
do. Ajuste o controle de amplitude do NO2 para obter uma resposta do registrador conforme
indicado abaixo:

<[NCL)$ X 100) + ZNO2

Equagao 22

Nota: Se o analisador tiver apenas um ou dois controles de span, os ajustes de span sao
feitos no canal NO ou nos canais NO e NOx e nenhum ajuste adicional é feito aqui para NOz2.

Se for necessario um ajuste substancial do controle de amplitude do NOz, pode ser ne-
cessario verificar novamente os ajustes de zero e span repetindo as etapas 3.2.4.7 e 3.2.4.9.2.
Registre a concentragao de NO2 e a resposta NO2 do analisador. Usando a curva de calibragao
de NOx obtida no passo 3.2.4.8, mega e registre a concentragao de NOx como [NOx]m.

3.2.49.3 Ajuste a Qo para obter varias outras concentragoes de NO2 na
faixa de NO2 (pelo menos cinco pontos espagados uniformemente na escala restante sao
sugeridos). Calcule cada concentragao de NO2 usando a equagao (21) e registre as respostas
correspondentes do analisador NO2 e NOx. Plote as respostas de NO2 do analisador versus as
correspondentes concentragoes calculadas de NO2 e desenhe ou calcule a curva de calibra-
gao de NO:a.

3.2.4.10 Determinagao da eficiéncia do conversor.

3.2.4.10.1 Plote [NOx]m (eixo y) versus [NOz2]coL (eixo x) e desenhe ou calcu-
le a curva de eficiéncia do conversor. A inclinagao da curva vezes 100 é a eficiéncia média do
conversor, EC. A eficiéncia média do conversor deve ser maior que 96%; se for menor que 96%,
substitua ou conserte o conversor.

4. Frequéncia de calibragao

4.1 A frequéncia de calibragao, bem como o numero de pontos necessarios para esta-
belecer a curva de calibragao e a frequéncia de outras verificagoes de desempenho, variarao
de um analisador para outro. O programa de controle de qualidade do usuario deve fornecer
diretrizes para o estabelecimento inicial dessas variaveis e para posterior alteragao a medida
que a experiéncia operacional € acumulada. Os fabricantes de analisadores devem incluir em
seus manuais de instrugdoes/operacgoes informagoes e orientagdes sobre essas variaveis e
sobre outros assuntos de operagao, calibragao e controle de qualidade.
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Figura 1 - Diagrama esquematico de um sistema tipico de calibragao TFG.
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Figura 2 - Diagrama esquematico de um aparelho de calibragao tipico usando um dispositivo de permeagao de NOz2.
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S. Referéncias

5.1 Title 40, Appendix F to Part 50—Measurement Principle and Calibration Procedure for
the Measurement of Nitrogen Dioxide in the Atmosphere (Gas Phase Chemiluminescence) -
Code of Federal Regulations, USA.



ANEXOF-MétododeReferénciaManualparaaDeterminagao
do Chumbo nas Particulas Totais em Suspensao (Pb-PTS)

1. Escopo e Aplicabilidade

O Pb-PTS é coletado por 24 horas em um filtro PTS, conforme descrito no Anexo B
- Método de Referéncia para a Determinagao de Particulas Totais em Suspensao (PTS) na
Atmosfera (Método AGV). Este método é utilizado para a andlise de Pb de filtros PTS por
Espectrometria de Massa por Plasma Acoplado Indutivamente (ICP-MS) usando um banho
ultrassénico aquecido com acido nitrico (HNO3) e acido cloridrico (HCl) ou um digestor de
bloco aquecido (bloco quente) com HNOs3 para extragao de filtro.

Este método é baseado no método 6020A - Espectrometria de Massa por Plasma Aco-
plado Indutivamente (US EPA, 2007), do Office of Solid Waste (SW-846) da US-EPA. Aredagao
em certas segoes deste método € parafraseada ou transcrita diretamente do Metodo 6020A.

11 ICP-MS é aplicavel para a determinagao em niveis inferiores a ug/mL de Pb em uma
ampla variedade de matrizes. Os resultados relatados para fins de monitoramento ou confor-
midade sao calculados em pg/m?® em condigoes locais (CL). Este procedimento descreve um
meétodo para a extragao acida de Pb em material particulado coletado em filtros de fibra de
vidro ou quartzo e medigao do Pb extraido usando ICP-MS.

1.2 Devido as variagoes na abundancia isotopica de Pb, o valor para Pb total deve ser ba-
seado na soma das intensidades de sinal para massas isotopicas 206, 207 e 208. A maioria dos
pacotes de software de instrumentos sao capazes de somar as intensidades do sinal isotopico
primario automaticamente.

1.3 O ICP-MS requer o uso de um padrao interno. Para a determinagao de Pb os padroes
internos 115In (indio), 165Ho (hélmio) e 209Bi (bismuto) sdo recomendados.

1.4 A utilizagao deste método é restrita ao uso, ou sob supervisao, de pessoal de labo-
ratério devidamente treinado e experiente. Os requisitos incluem treinamento e experiéncia
em preparagao de amostras inorganicas, incluindo extragao acida, e também conhecimento
no reconhecimento e na corregao de interferéncias espectrais, quimicas e fisicas na ICP-MS.

2. Resumo do Método

2.1 Este método descreve a extragao acida de Pb em material particulado coletado em
filtros de ar ambiente de fibra de vidro ou quartzo com subsequente medigao de Pb por ICP-
-MS. As estimativas do Limite de Detecgao do Método (LDM) ou a sensibilidade do método sao
fornecidas nos Quadros 2 e 4 e determinadas usando filtros ou tiras de filtro com Pb analisa-
dos de acordo com a orientagao fornecida no metodo 40 CFR 136, Apéndice B - Determina-
Gao e Procedimentos para a Determinagao do Limite de Detecgao do Método - Revisao 1.1. O
intervalo analitico do método é de 0,00024 pg/m? a 0,60 pg/m? e baseia-se nos padroes de
curva de calibragao baixa e alta e em um volume de amostra de filtro nominal de 2.000 m®.

2.2 Este método inclui dois métodos de extragao. No primeiro método, uma solugao de
HNOs3 e HCL é adicionada aos filtros ou tiras de filtro em tubos de digestao plasticos e os tubos
sao colocados em um banho ultrassénico aquecido, por uma hora, para facilitar a extragao
de Pb. Apos ultrasonicagao, as amostras sao levadas a um volume final de 40 mL, misturadas
com vortex ou agitadas vigorosamente, e centrifugadas antes de serem tomadas aliquotas
para analise de ICP-MS. No segundo método, uma solugao de HNOs3 diluido é adicionada as
tiras de filtro em tubos de digestao de plastico e os tubos colocados no digestor de bloco
quente. A tira do filtro é completamente coberta pela solugao. Os tubos sao cobertos com
vidros de relégio de polipropileno e refluidos. Apds refluxo, as amostras sao diluidas para um
volume final de 50 mL com agua reagente e misturadas antes da analise.
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2.3 Padroes de calibragao e padroes de verificagao sao preparados para corresponder a
matriz da composicao acida das amostras. A analise do ICP-MS é entao realizada. Com este
método, as amostras sao primeiro aspiradas e o aerossol assim criado € transportado por um
fluxo de géas argonio na tocha de plasma. Os ions produzidos (por exemplo, Pb™) no plasma
sao extraidos atraves de uma interface de vacuo diferencialmente bombeada e sao separados
com base na sua razao de massa/carga. Os ions sao quantificados por um multiplicador de
eletrons de canal ou um detector de Faraday e o sinal coletado € processado pelo software do
instrumento. Interferéncias devem ser avaliadas e corrigidas, se presentes.

3. Definigoes
ABNT - Associagao Brasileira de Normas Técnicas;
A.D. - Agua Deionizada;
BR - Branco do Reagente;
CAL - Padrao de Calibragao;
CB - Calibragao de Branco;
CCB - Calibragao Continua de Branco;
CIB - Calibragao Inicial de Branco;
DPR - Desvio Padrao Relativo;
FISPQ - Ficha de Informagao de Seguranga de Produtos Quimicos;
HCL - Acido Cloridrico;
HNO3 - Acido Nitrico;
ICP-MS - Espectréometro de Massa por Plasma Acoplado Indutivamente;
LDM - Limite de Deteccao de Método;
MRC - Material de Referéncia Certificado;
Pb - Chumbo Elementar;
PBR - Pico em Branco do Reagente;
VCC - Verificagao Continua de Calibragao;
VIC - Verificagao Inicial de Calibragao;

VLIC - Verificagao do Limite Inferior de Calibragao, serve como o VIC de nivel inferior e
VCC de nivel inferior:;

v/v - Relagao Volume para Volume.

4. Interferéncias

4.1 Reagentes, material de vidro, material plastico e outros equipamentos de processa-
mento de amostras podem produzir artefatos e/ou interferéncias na analise da amostra. Se
os brancos do reagente, do filtro ou do controle de qualidade produzirem resultados acima do
limite de detecgao, a fonte de contaminagao deve ser identificada. Todos os recipientes e re-
agentes utilizados no processamento das amostras devem ser verificados quanto a contami-
nagao antes da extragao e analise da amostra. Os reagentes devem ser diluidos para coincidir
com a concentragao final dos extratos e analisados para Pb. O material de laboratorio deve
ser enxaguado com solugao acida diluida e a solugao analisada. Uma vez que um reagente ou
artigo de laboratorio (como tubos de extragao) de um fabricante tenha sido examinado com
sucesso, nao é necessaria triagem adicional a menos que haja suspeita de contaminagao.



4.2 Interferéncias elementares isobaricas no ICP-MS sao causadas por isotopos de dife-
rentes elementos formando ions atdmicos com a mesma relagao massa-carga nominal (m/z)
da espécie de interesse. Nao ha espécies encontradas no ar ambiente que resultem em inter-
feréncia isobarica com os trés isdtopos de Pb (206, 207 e 208) sendo medidos. Interferéncias
poliatdmicas ocorrem quando dois ou mais elementos se combinam para formar um ion com
a mesma razao massa-carga que o isotopo sendo medido. Pb nao esta sujeito a interferéncia
de ions poliatdbmicos comuns e nenhuma corregao € necessaria.

4.3 A distribuigao de isétopos de Pb nao € constante. A analise do Pb total deve ser ba-
seada na soma das intensidades do sinal para as massas isotépicas 206, 207 e 208. Na maioria
dos casos, o software do instrumento pode realizar a soma automaticamente.

4.4 As interferéncias fisicas estao associadas aos processos de nebulizagao e transporte
da amostra, bem como as eficiéncias de transmissao idnica. Os solidos dissolvidos podem se
depositar na ponta de um nebulizador pneumatico e nos escumadores de interface do ICP-
-MS. Os processos de nebulizagao e transporte podem ser afetados se um componente da
matriz causar uma alteragao na tensao superficial ou na viscosidade. Alteragdes na composi-
gao da matriz podem causar supressao significativa ou melhoria do sinal. Essas interferéncias
sao compensadas pelo uso de padroes internos. A diluigao da amostra reduzira os efeitos de
altos niveis de sais dissolvidos, mas os padroes de calibragao devem ser preparados no meio
de extragao e diluidos apropriadamente.

4.5 As interferéncias de memoria estao relacionadas ao transporte de amostra e re-
sultam quando ha transferéncia de uma amostra para a proxima. Estes efeitos de memoria
dependem tanto do analito medido como da matriz da amostra e podem ser minimizados por
meio da utilizagao de tempos de enxaguamento adequados.

5. Cuidados de Saude e Seguranga

5.1 A toxicidade ou carcinogenicidade dos reagentes utilizados neste método nao foi to-
talmente estabelecida. Cada produto quimico deve ser considerado um risco potencial a sau-
de e a exposigao a esses compostos deve ser tao baixa quanto razoavelmente possivel. Cada
laboratoério é responsavel por manter um arquivo atualizado com as normas relacionadas ao
manuseio seguro dos produtos quimicos especificados neste método. Um arquivo de referén-
cia de Ficha de Informagao de Seguranga de Produtos Quimicos (FISPQ) deve estar disponi-
vel para todo o pessoal envolvido na analise quimica. Especificamente, o HNO3 concentrado
apresenta varios perigos e € moderadamente toxico e extremamente irritante para a pele e
membranas mucosas. Use este reagente em um exaustor sempre que possivel e se ocorrer
contato com os olhos ou a pele, lave com grandes volumes de agua. Use sempre 6culos de
seguranga ou uma protegao para area dos olhos, roupas de protecao e observe a mistura ade-
quada ao trabalhar com esses reagentes.

5.2 HNOs3 e HCl concentrados sao moderadamente toxicos e extremamente irritantes
para a pele. Use esses reagentes em um exaustor e, se ocorrer contato com os olhos e a pele,
lave com grandes volumes de agua. Use sempre 6culos de seguranga ou um protetor para
area dos olhos ao trabalhar com esses reagentes. O reagente desse procedimento que requer
maior cuidado € o HNOs3, que por ser um agente oxidante forte e corrosivo, requer protegao
dos olhos, pele e roupas. Itens a serem usados durante o uso deste reagente incluem:

1. Oculos de seguranga (ou éculos de seguranga com protegdes laterais),
2. Luvas de borracha resistentes aos acidos, e

3. Uma roupa protetora, como um avental de laboratorio. HNO3 derramado em roupas ira
destruir o tecido; contato com a pele embaixo resultara em queimadura.

Também € essencial que uma fonte de lavagem ocular ou um frasco de lavagem ocular
esteja disponivel durante a execugao deste método. Um frasco para lavagem dos olhos tem
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um bico que cobre o olho. Se acido ou qualquer outro corrosivo entrar no olho, a agua nesta
garrafa é esguichada no olho para lavar o material nocivo. A lavagem dos olhos deve ser rea-
lizada com grandes quantidades de agua imediatamente apos a exposigao. Ajuda medica deve
ser procurada imediatamente apos a lavagem. Se qualquer acido, mas especialmente HNOs,
for derramado sobre a pele, lave imediatamente com grandes quantidades de agua. A atengao
medica nao é necessaria, a menos que a queimadura parega ser significativa. Mesmo apos a
lavagem e secagem, o HNO3 pode deixar a pele levemente marrom; isso vai curar e desapare-
cer com o tempo.

5.3 Sais de Pb e solugdes de Pb sao toxicas. Deve-se tomar muito cuidado para garantir
que as amostras e os padroes sejam manuseados adequadamente; Lave bem as maos apos o
manuseio.

5.4 Devem ser tomados cuidados ao usar o banho ultrassénico e o digestor de bloco
quente, pois eles podem causar queimaduras leves. Os usuarios devem consultar as orienta-
goes de segurancga fornecidas pelo fabricante de seus equipamentos especificos.

5.5 As fontes de plasma analitico emitem radiagao de radiofrequéncia, além de intensa
radiagao ultravioleta (UV). Precaugdes adequadas devem ser tomadas para proteger o pesso-
al de tais perigos. O plasma indutivamente acoplado s6 deve ser visto com protegao adequada
dos olhos contra as emissoes de UV.

6. Equipamentos

6.1 ICP-MS. O sistema deve ser capaz de fornecer resolugao melhor ou igual a 1,0 unida-
de de massa atomica (uma) a 10% de altura do pico. O sistema deve ter um intervalo de massa
de pelo menos 7 a 240 uma que permita a aplicagao da técnica do padrao interno. Para a me-
digao de Pb, um instrumento com uma célula de colisao ou reagao nao € necessario.

6.2 Equipamento de Extragao Ultrassoénica.

6.2.1 Banho ultrassénico aquecido capaz de manter uma temperatura de 80 °C. O
banho ultrassénico deve atender aos seguintes critérios de desempenho:

1. Corte uma tira de folha de aluminio quase na largura do tanque e o dobro da pro-
fundidade.

2. Ligue o banho de ultrassom e abaixe a folha no banho verticalmente até quase
tocar o fundo do tanque e segure por 10 segundos.

3. Retire a pelicula do depdsito e observe a distribuicao das perfuragoes e dos pe-
quenos furos. Os recortes devem ser bem distribuidos uniformemente. A distribuigao unifor-
me das indentagodes indica que o banho ultrassénico é aceitavel para uso.

6.2.2 Centrifuga de laboratorio.
6.2.3 Misturador Vortex, Misturador Vortex Digital.
6.3 Bloco Digestor.
6.3.1 Bloco digestor capaz de manter uma temperatura de 95 °C.
6.4 Materiais e Suprimentos:
+ Fornecimento de gas argénio, pureza de 99,.99% ou melhor;
+  Tubos de digestao plasticos com tampas roscadas para extragao e armazenamento;

- Oculos descartaveis de polipropileno com nervuras (para extracio de bloco aqueci-
do);

+  Pipeta, 100 pl £1% de exatiddo, <1% DPR (precisao), com pontas descartaveis;

+  Pipeta, 1000 pl, +1% de exatidao, <1% DPR (precisao), com pontas descartaveis;



Pipeta, 1-10 mL +1% de exatidao, <1% DPR (precisao), com pontas descartaveis;
Pipeta, 5 mL 1% de exatidao, <1% DPR (precisao), com pontas descartaveis;
Pinga plastica;

Marcador laboratorial;

Faca de ceramica e régua nao metalica ou outras ferramentas de corte adequadas
para fazer cortes retos para tiras precisamente medidas;

Etiquetas em branco ou fita de rotulagem;

Cilindro graduado, 1 L;

Frasco volumétrico Classe A, 1 L;

Sistema de agua deionizada capaz de gerar agua com uma resistividade de 2179 MQ-cm;
Seringas descartaveis, 10 mL, com filtros de 0,45 microns (devem ser livres de Pb);
Garrafas de lavagem de plastico ou PTFE;

Vidraria, Classe A - frascos volumétricos, pipetas e cilindros graduados;

Filtros de fibra de vidro, quartzo ou PTFE do mesmo fabricante de filtros e lotes usa-
dos para coleta de amostras, para uso na determinagao do LDM e para brancos de
laboratorio.

7. Reagentes e Padroes

7.1Reagentes oumetais-trago de produtos quimicos devem ser usados emtodos os testes.
Salvo indicagao em contrario, pretende-se que todos os reagentes estejam em conformidade
com as especificagoes do Comité de Reagentes Analiticos da American Chemical Society
(ACS), sempre que tais especificagdes estejam disponiveis.

7.2 Acido nitrico concentrado, 67-70% ou equivalente.

7.3 Acido cloridrico concentrado (para o método de extracao ultrassénica), 33-36% ou
equivalente.

7.4 Agua Deionizada - Todas as referéncias a agua deionizada no método referem-se a
agua deionizada com uma resistividade 2179 MQ-cm.

7.5 As solugodes padrao de estoque podem ser adquiridas comercialmente para cada ele-
mento ou como uma mistura de elementos multiplos. Padroes internos podem ser adquiridos
como uma solugao mista de multiplos elementos. A data de validade do fabricante e as condi-
¢oes de armazenamento devem ser respeitadas.

7.5.1 Padrao de chumbo, 1000 pg/mL, rastreavel, disponivel comercialmente com
certificado de analise.

7.5.2 Padrao de indio (In), 1000 pg/mL, rastreavel, disponivel comercialmente com
certificado de analise.

7.5.3 Padrao de bismuto (Bi), 1000 pg/mL, disponivel comercialmente com certifi-
cado de analise.

7.5.4 Padrao de holmio (Ho), 1000 pg/mL, rastreavel, disponivel comercialmente
com certificado de analise.

7.5.5 Padrao de chumbo de segunda origem, 1000 pg/mL, rastreavel, disponivel co-
mercialmente com certificado de analise. Deve ser de um fornecedor ou lote diferente do
padrao descrito em 7.5.1

7.5.6 Materiais de Referéncia Padrao, NIST SRM 2583, 2586, 2587 ou 1648, ou equivalente.

Nota: Os padroes internos In, Bi e Ho também podem ser adquiridos como padroes de 10
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Mg/mL. Os padroes de calibragao sao preparados diluindo os padroes de estoque para os ni-
veis apropriados nas mesmas concentragoes de acido que no volume final da amostra. A faixa
tipica para padroes de calibragao e de 0,001 a 2,00 pg/mL. No minimo, a curva deve conter
um padrao em branco e cinco padroes de calibragao contendo Pb. Os padroes de calibragao
sao armazenados na temperatura ambiente do laboratorio. Os padroes de calibragao devem
ser preparados semanalmente e verificados em relagao a um VCI recentemente preparado,
usando uma fonte rastreavel diferente dos padroes de calibragao.

7.6 Padroes internos podem ser adicionados a solugao de teste ou por adigao na alinha. A
concentragao nominal para um padrao interno € de 0,010 pg/mL (10 ppb). O bismuto (Bi) ou o
holmio (Ho) sao os padroes internos preferidos para o Pb, mas o indio (In) pode ser usado no
caso da amostra conter Bi e altas recuperagoes serem observadas.

7.7 Sao necessarias trés solugoes de laboratoério para a analise: (1) O branco de calibra-
gao € usado na construgao da curva de calibragao e como uma verificagao periodica da limpe-
za do sistema (CIB e CCB); (2) o branco do reagente (BR) é transportado através do processo
de extragao para avaliar uma possivel contaminagao; e (3) o branco de enxague é executado
entre as amostras para limpar o sistema de introdugao de amostras. Se BRs ou brancos de
laboratorio produzirem resultados acima do limite de detecgao, a fonte de contaminagao deve
ser identificada. A triagem de material de laboratorio e reagentes é abordada na Segao 4.1.

7.7.1 O branco de calibragao é preparado na mesma matriz de acido que os padroes
de calibragao e amostras e contém todos os padrées internos usados na analise.

7.7.2 O BR contém todos os reagentes utilizados na extragao e é realizado por meio
do procedimento de extragao ao mesmo tempo que as amostras.

7.7.3 O branco de enxague é uma solugao de 1 a 2% de HNOs3 (v/v) em agua de grau
reagente. Um volume suficiente deve ser preparado para lavar o sistema entre todos os pa-
droes e amostras analisadas.

7.7.4 O critério de aceitagao para filtros de fibra de vidro e quartzo é de 15 ug por
filtro ou 0,0075 pg/m?® usando um volume de amostra nominal de 2000 m® e 4,8 ng/cm?. Se
os resultados do teste de aceitagao para filtros forem bem abaixo do critério especificado e
também abaixo do limite de detecgao de desempenho do método Pb de 0,0075 pg/m?; a sub-
tragao em branco nao precisa ser executada.

7.7.5 Filtros de branco devem ser analisados quanto ao conteudo de Pb. Para lotes
de filtros grandes (>500 filtros), selecione aleatoriamente 20 a 30 filtros do lote e analise o
filtro ou as tiras de filtro para Pb. Para lotes de filtros menores, um nimero menor de filtros
pode ser analisado. Os filtros de vidro e quartzo nao devem ter niveis de Pb acima dos critérios
especificados na Segao 7.7.4 e, portanto, a corregao em branco nao deve ser executada. Se o
teste de aceitagao mostrar niveis de Pb acima dos critérios da Secgao 7.7.4, agoes corretivas
devem ser tomadas para reduzir os niveis antes de prosseguir.

7.8 As solugoes de Verificagao Inicial de Calibragao (VIC), Verificagao do Limite Inferior
de Calibragao (VLIC) e Verificagao Continua de Calibragao (VCC) sao preparadas a partir de
uma fonte de Pb diferente dos padroes de curva de calibragao e em uma concentragao igual
ou inferior ao ponto medio curva de calibragao, mas dentro da faixa de calibragao. Ambos sao
preparados na mesma matriz de acido que os padroes de calibragao. Observe que a mesma
solugao pode ser usada para o VIC e o VCC. As solugdes VCI/VCC e VLIC devem ser prepa-
radas diariamente.

7.9 Solugao de Ajuste. Prepare uma solugao de ajuste de acordo com as recomendagoes
do fabricante do instrumento. Esta solugao sera usada para verificar a calibragao em massa e
a resolugao do instrumento.



8. Controle de Qualidade (CQ)

8.1 Praticas padrao de CQ devem ser empregadas para avaliar a validade dos dados ge-
rados, incluindo: LDM, BR, amostras duplicadas, amostras fortificadas, diluigoes seriadas, VIC,
VCC, VLIC, CIB, CCB e CRMs.

8.2 Os LDMs devem ser calculados de acordo com o método 40 CFR parte 136, Apéndice
B. As BRs com picos padrao de baixo nivel sao usadas para estimar o LDM. O pico padrao de
baixo nivel é adicionado a pelo menos 7 tiras de filtro individuais e, em seguida, realizado todo o
procedimento de extragao. Isso resultara em pelo menos 7 amostras individuais a serem usa-
das para o LDM. O intervalo recomendado para cravar as tiras € de 1 a 5 vezes o LDM estimado.

8.3 Para cada lote de amostras, um BR e um pico em branco de reagente (PBR) que te-
nham sido adicionados ao mesmo nivel que o pico da amostra (consulte a Segao 8.6) devem
ser preparados e transportados durante todo o processo. Os resultados do BR devem estar
abaixo de 0,001 pg/mL. A recuperagao para o PBR deve estar dentro de +20% do valor espe-
rado. Se o BR produzir um resultado acima de 0,001 pg/mL, a fonte de contaminagao deve ser
identificada e a extragao e analise devem ser repetidas. Reagentes e material de laboratorio
devem ser suspeitos como fontes de contaminagao. A triagem de reagentes e material de la-
boratério é abordada na Secao 4.1.

8.4 Quaisquer amostras que excedam o padrao de calibragao mais alto devem ser dilui-
das e executadas novamente para que a concentragao caia dentro da curva. A diluigao minima
sera de 1a 5 com solugao acida matricial.

8.5 A resposta do padrao interno deve ser monitorada durante a analise. Se a resposta
padrao interna cair abaixo de 70% ou subir acima de 120% do esperado devido a possiveis
efeitos de matriz, a amostra deve ser diluida e reanalisada. A diluigao minima seradela 5 com
solugao acida matricial. Se a primeira diluicao nao corrigir o problema, as diluigoes adicionais
devem ser executadas até que o padrao interno encaixe no intervalo especificado.

8.6 Para cada lote de amostras preparadas, deve haver uma amostra duplicada e uma
amostra fortificada. O pico adicionado deve estar em um nivel que esteja dentro da curva
de calibragao, normalmente o ponto medio da curva. A amostra inicial e a duplicada devem
produzir uma diferenga percentual relativa <20%. O pico deve estar dentro de * 20% do valor
esperado.

8.7 Para cada lote de amostras, um dos extratos deve ser diluido cinco vezes e analisa-
do. O resultado da diluigao corrigida deve estar dentro de £10% do resultado nao diluido. A
amostra escolhida para a diluigao em série deve ter uma concentragao igual ou superior a 10
vezes o padrao mais baixo da curva, para garantir que o valor diluido se enquadre na curva. Se
a diluicao em série falhar, deve-se suspeitar de interferéncia quimica ou fisica.

8.8 As amostras de CIB, VIC, VLIC, CCB e VCC devem ser executadas conforme mos-
trado no Quadro 1 a seguir.

Quadro 1 - Diagrama esquematico de um sistema tipico de calibragao TFG*.

VLIC Diariamente, antes da primeira amostra e apds a | + 10% do valor esperado
ultima amostra

CCB | Apds cada 10 amostras extraidas Menor que 0,001 pg/mL
vCC Apds cada 10 amostras extraidas Entre 90-110% do valor esperado

*Se qualquer uma dessas amostras do CQ falhar em atender as especificagoes, a fonte do desempenho inaceitavel deve ser
determinada, o problema corrigido e quaisquer amostras que nao atingiram as especificagoes de performance devem ser
analisadas novamente.

Fonte: Adaptado de CFR Title 40, Appendix G to Part 50, USA
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8.9 Para cada lote de amostras, um material de referéncia certificado (MRC) deve ser
combinado com uma tira de filtro de branco e realizado todo o procedimento de extragao. O
resultado deve estar dentro de #10% do valor esperado.

8.10 Para cada execugao, uma VLIC deve ser analisada. A VLIC deve ser preparada em
uma concentragao nao superior a trés vezes o padrao de calibragao mais baixo e em uma con-
centragao nao utilizada na curva de calibragao. A VLIC é usada para avaliar o desempenho na
extremidade inferior da curva. Se a VLIC falhar (+10% do valor esperado), a execugao deve ser
finalizada, o problema corrigido, o instrumento recalibrado e a analise repetida.

8.11 As pipetas usadas para transferéncia volumeétrica devem ter a calibragao verificada
pelo menos uma vez a cada 6 meses e passar 1% de exatidao e <1% DPR (precisao) com base
em cinco leituras replicadas. As pipetas devem ser verificadas semanalmente quanto a preci-
sao com uma uUnica réplica. Qualquer pipeta que nao atenda a precisao de 1% na verificagao
semanal deve ser removida do servigo, consertada e passar por uma verificagao completa de
calibragao antes do uso.

8.12 Amostras com deformidades fisicas ndao sao quantitativamente analisaveis. O ana-
lista deve verificar visualmente os filtros antes de prosseguir com a preparagao para furos,
rasgos ou deposito nao uniforme, o que impediria a amostragem representativa. Documente
quaisquer deformidades e qualifique os dados com bandeiras adequadamente. E preciso ter
cuidado para proteger os filtros contra contaminagao. Os filtros devem ser mantidos cober-
tos antes da preparagao da amostra.

9. Calibragao do ICP-MS

9.1 Siga as instrugoes do fabricante do instrumento para os procedimentos de manuten-
gao de rotina, limpeza e ignigao para o instrumento ICP-MS especifico que esta sendo usado.

9.2 Ligue o plasma e aguarde pelo menos meia hora para que o instrumento aquega antes
de iniciar qualquer etapa de pré-analise.

9.3 Aspirar uma solugao de 5 ng/mL contendo Co, In e Bi para realizar uma verificagao
diaria de estabilidade do instrumento. Execute 10 replicatas da solugao. A porcentagem de
DPR para as réplicas deve ser menor que 3% em todas as massas. Se o percentual de DPR for
maior que 3%, o sistema de introdugao de amostras, a tubulagao da bomba e a afinagao devem
ser examinados e a analise deve ser repetida. Coloque a sonda de aspiragao de amostra numa
solugao de enxague de HNOs3 a 2% durante pelo menos 5 minutos para lavar o sistema.

9.4 Carregue os padroes de calibragao no amostrador automatico e analise usando os
mesmos parametros de método que serao usados para analisar amostras. A curva deve incluir
um padrao de calibragao em branco e pelo menos 5 de Pb. O coeficiente de correlagao deve
ser pelo menos 0,998 para que a curva seja aceita. O padrao mais baixo deve recuperar £15%
do valor esperado e os demais padroes devem recuperar +10% do valor esperado para serem
aceitos.

9.5 Imediatamente apos a conclusao da curva de calibragao, analise uma VIC e uma CIB.
A VIC deve ser preparada a partir de uma fonte diferente de Pb do que os padroes de calibra-
Ggao. AVIC deve recuperar 90-110% do valor esperado para a execugao continuar. A CIB deve
ser inferior a 0,001 pg/mL. Se a VIC ou a CIB falhar, a execugao deve ser finalizada, o problema
identificado e corrigido e a analise reiniciada.

9.6 Uma VLIC, VCC e um CCB devem ser executados apds a VIC e a CIB. Uma VCC e uma
CCB devem ser executadas com uma frequéncia nao inferior a 10 amostras extraidas. Uma
sequéncia de execugao analitica tipica seria: calibragao em branco, padroes de calibragao,
VIC, CIB, VLIC, VCC, CCB, extratos 1-10, VCC, CCB, extratos 11-20, VCC, CCB, extratos 21-30,
VCC, CCB, VLIC, VCC, CCB. Extratos sao qualquer amostra de campo ou amostras de CQ que
foram realizadas por meio do processo de extragao. A solugao de VCC é preparada a partir de



uma fonte diferente dos padroes de calibragao e pode ser a mesma que a solugao de VCI. A
VLIC deve estar dentro de +10% do valor esperado. O valor da VCC deve estar dentro de t10%
do esperado para a execugao continuar. A CCB deve ser inferior a 0,001 ug/mL. Se a VCC, a
VLIC ou a CCB falharem, a execugao deve ser finalizada, o problema identificado e corrigido e
a analise reiniciada a partir do ultimo conjunto de VCC/VLIC/CCB.

9.7 Um conjunto de VLIC, VCC e CCB deve ser executado no final da analise. AVLIC deve
estar dentro de +30% do valor esperado. Se a VCC, a VLIC ou a CCB falharem, a execugao
deve ser finalizada, o problema identificado e corrigido e a analise reiniciada a partir do ultimo
conjunto de VCC/VLIC/CCB.

10. Extracao ultrassonica aquecida da tira de filtro

Todo o material de plastico (por exemplo, Nalgene) e o material de vidro utilizado nos pro-
cedimentos de extragao devem ser embebidos em solugao de 1% de HNO3 (v/v) durante pelo
menos 24 horas e lavados com agua reagente antes da utilizagao. Todas as pipetas mecanicas
usadas devem ser calibradas com +1% de precisao e <1% de DPR pelo menos uma vez a cada
6 meses.

10.1 Preparagao da Amostra - Banho Ultrassénico Aquecido.

10.1.1 Solugao de extragao (1,03M HNO3 + 2,23M HCL). Prepare adicionando 500 mL
de agua deionizada a um frasco de 1000 mL, adicionando 64,4 mL de HNO3 concentrado e 182
mL de HCl concentrado, agitando para misturar, deixando a solugao esfriar, diluindo em vo-
lume com agua reagente e invertendo varias vezes para misturar. A solugao de extragao deve
ser preparada pelo menos semanalmente.

10.1.2 Use uma faca de ceramica e régua nao metalica, ou outro dispositivo de corte
que nao contamine o filtro com Pb. Corte uma tira de 1,9 cm x 20,3 cm do filtro de fibra de
vidro ou quartzo. Corte uma tira da borda do filtro onde ela foi dobrada ao longo do lado de
25,4 cm pelo menos 2,54 cm do lado direito ou esquerdo para evitar a area nao amostrada
coberta pelo suporte do filtro. Os filtros devem ser cuidadosamente manuseados para evitar
a remogao de depositos.

10.1.3 Usando uma pinga de plastico, enrole a tira do filtro em uma bobina e coloque
a tira laminada no fundo de um tubo de extracao de 5O mL. Em um exaustor, adicione 15,00
+0,15 mL da solugao de extragao (consulte a Segao 10.1.1) usando uma pipeta mecanica cali-
brada. Certifique-se de que a solugao de extragao cubra completamente a tira do filtro.

10.1.4 Rosqueie levemente o tubo de extragao de 50 mL e coloque-o na posigao ver-
tical em um suporte plastico. Quando todas as amostras tiverem sido preparadas, coloque as
prateleiras em um banho de agua ultrassénico aquecido descoberto que tenha sido pré-aque-
cido a 80 5 °C e assegure que o nivel de agua no ultrassom esteja acima do nivel da solugao
de extragao nos tubos, mas bem abaixo do nivel das tampas do tubo de extragao para evitar a
contaminagao. Inicie o banho ultrassénico e deixe a unidade funcionar por 1 hora +5 minutos
a 80 5 °C.

10.1.5 Remova o(s) suporte(s) do banho de ultrassom e deixe os esfriar.

10.1.6 Adicione 25,00 £0,25 mL de A.D. com uma pipeta mecanica calibrada para
levar a amostra a um volume final de 40,0 +0,4 mL. Feche bem os tubos e agite no vortice ou
agite vigorosamente. Coloque os tubos de extragao em um suporte apropriado e centrifugue
por 20 minutos a 2500 rotagoes por minuto (RPM).

CUIDADO - Certifique-se de que o suporte da centrifuga tenha um fundo plano para
suportar os tubos de extragao de fundo plano.

10.1.7 Despeje uma fragao da solugao em um frasco com amostrador automatico
para analise de ICP-MS para evitar o potencial de contaminagao. Nao pipete uma aliquota de
solugao para o frasco do amostrador automatico.
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10.1.8 Decante o extrato para um tubo limpo, tampar bem e armazenar o extrato da
amostra a temperatura ambiente do laboratorio. Os extratos podem ser armazenados por ate
6 meses a partir da data de extragao.

10.2. Extragao de filtro de PTFE banho ultrassénico aquecido.

10.2.1 Solugao de extragao - (1,03 M HNO3 + 2,23M HCIL). Prepare adicionando 500
mL de A.D. para um frasco de 1.000 mL, adicionando 64,4 mL de HNO3 concentrado e 182 mL
de HCl concentrado, agitando para misturar, deixando a solugao arrefecer, diluindo o volume
com agua reagente e invertendo varias vezes para misturar. A solugao de extragao deve ser
preparada pelo menos semanalmente.

10.2.2 Usando uma pinga de plastico, dobre o filtro de PTFE em forma de U e insira o
filtro em um tubo de extragao de 50 mL rotulado com o lado carregado de particulas voltado
para o centro do tubo. Empurre delicadamente o filtro para o fundo do tubo de extragao. Em
um exaustor, adicione 25,00 0,15 mL da solugao de extragao (consulte a Segao 10.2.1) usando
uma pipeta mecanica calibrada. Certifique-se de que a solugao de extragao cubra completa-
mente o filtro.

10.2.3 Rosqueie levemente o tubo de extragao de 50 mL e coloque-o na posigao ver-
tical em um suporte plastico. Quando todas as amostras tiverem sido preparadas, coloque as
prateleiras em um banho de agua ultrassénico aquecido descoberto que tenha sido pré-aque-
cido a 80 +5 °C e assegure que o nivel de agua no ultrassom esteja acima do nivel da solugao
de extragao nos tubos, mas bem abaixo do nivel das tampas do tubo de extragao para evitar a
contaminagao. Inicie o banho ultrassénico e deixe a unidade funcionar por 1 hora £5 minutos
a 80 5 °C.

10.2.4 Remova o(s) suportes(s) do banho ultrassénico e deixe os esfriar.

10.2.5 Adicionar 25,00 0,25 mL de A.D. com uma pipeta mecanica calibrada para
levar a amostra a um volume final de 50,0 £0,4 mL. Feche bem os tubos e agite no vortice ou
agite vigorosamente. Deixe as amostras em repouso por uma hora para permitir a difusao
completa do Pb extraido. A amostra esta agora pronta para analise.

11. Extragdo da tira de filtro do Bloco Digestor Termostatizado

Todo o material de plastico (por exemplo, Nalgene) e o material de vidro utilizado nos pro-
cedimentos de extragao devem ser embebidos em solugao de 1% de HNO3 (v/v) durante pelo
menos 24 horas e lavados com agua reagente antes da utilizagao. Todas as pipetas mecanicas
usadas devem ser calibradas com +1% de precisao e <1% de DPR pelo menos uma vez a cada
6 meses.

11.1 Preparagao da Amostra - Bloco Digestor.

11.1.1 Solugao de extragao (1:19, v/v HNO3). Prepare adicionando 500 mL de A.D.
para um frasco de 1.000 mL, adicionando 50 mL de HNO3 concentrado, agitando para mistu-
rar, deixando a solugao esfriar, diluindo o volume com agua reagente e invertendo varias vezes
para misturar. A solugao de extragao deve ser preparada pelo menos semanalmente.

11.1.2 Use uma faca de ceramica e régua nao metalica, ou outro dispositivo de corte
que nao contamine o filtro com Pb. Corte uma tira de 1,9 cm x 20,3 cm do filtro de fibra de
vidro ou quartzo. Corte uma tira da borda do filtro onde ela foi dobrada ao longo do lado de
25,4 cm pelo menos 2,54 cm do lado direito ou esquerdo para evitar a area nao amostrada
coberta pelo suporte do filtro. Os filtros devem ser cuidadosamente manuseados para evitar
a remogao de depositos.

11.1.3 Usando uma pinga de plastico, enrole a tira de filtro em uma bobina e coloque
a tira laminada no fundo de um tubo de extragao de 50 mL. Em um exaustor, adicione 20,0
+0,15 mL da solugao de extragao (consulte a Sec¢ao 11.1.1) usando uma pipeta mecanica cali-



brada. Certifique-se de que a solugao de extragao cubra completamente a tira do filtro.

11.1.4 Coloque o tubo de extragao no bloco digestor e cubra com um vidro de relégio
de polietileno descartavel. Aquega a 95 +5 °C durante 1 hora e assegure-se de que a amostra
nao evapore até a secura. Para um aquecimento adequado, ajuste o controle de temperatu-
ra do bloco quente de modo que um vaso descoberto contendo 50 mL de dgua colocado no
centro do bloco quente possa ser mantido a uma temperatura aproximada, mas nao superior
a 85 °C. Quando o recipiente estiver coberto com um vidro de relégio, a temperatura da agua
aumentara para aproximadamente 95 °C.

11.1.5 Remova o(s) suporte(s) do digestor de bloco aquecido e deixe as amostras
esfriarem.

111.6 Traga as amostras para um volume final de 50 mL com A.D. Feche bem os
tubos e agite no vértice ou agite vigorosamente por pelo menos 5 segundos. Separe (com a
tira de filtro no tubo) por pelo menos 30 minutos para permitir que o HNO3 preso no filtro se
difunda na solugao de extragao.

11.1.7 Agite bem (com a tira do filtro no tubo de digestdo) e deixe assentar por pelo
menos uma hora. A amostra esta agora pronta para analise.

12. Procedimento de Medig¢ao
12.1 Siga os procedimentos de inicializagao do fabricante do instrumento para o ICP-MS.

12.2 Ajuste os parametros do instrumento para as condigdes de operagao apropriadas,
conforme apresentado no manual de operagao do fabricante do instrumento, e deixe o instru-
mento aquecer por pelo menos 30 minutos.

12.3 Calibre o instrumento de acordo com a Segao 9 deste método.
12.4 Verifique se o instrumento € adequado para analise, conforme definido na Segao 2.3.

12.5 Conforme indicado na Secao 8 deste método, analise uma VIC e CIB imediatamente
apos a curva de calibragao seguida de uma VLIC, depois VCC e CCB. Os requisitos de aceita-
Gao para esses parametros sao apresentados na Segao 8.8.

12.6 Analise uma VCC e uma CCB apos cada 10 amostras extraidas.
12.7 Analise uma VLIC, VCC e CCB ao final da analise.

12.8 Uma amostra tipica de execugao incluird amostras de campo, amostras de campo
duplicadas, extratos de amostras de campo enriquecidos, amostras diluidas em série, o con-
junto de amostras de CQ listado na Segao 8.8 e um ou mais MRCs.

12.9 Quaisquer amostras que excedam o padrao mais alto na curva de calibragao devem
ser diluidas e reanalisadas para que a concentragao diluida caia dentro da curva de calibragao.

13. Resultados

13.1 Os resultados do filtro devem ser inicialmente reportados em pug/mL, conforme ana-
lisados. Quaisquer diluigoes adicionais devem ser contabilizadas. As recuperagoes do padrao
interno devem ser incluidas no calculo do resultado; isso é feito pelo software ICP-MS para a
maioria dos instrumentos disponiveis comercialmente. Os resultados finais devem ser relata-
dos em pg Pb/m?® para trés numeros significativos, como segue:

c- (g Pb/mL-Vf+A)-D
Vr
Equagao 1
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Onde:

C = concentragao, ug Pb/m?;

Mg Pb/mL = concentragao de chumbo em solugao;
Vf = volume total da solugcao de extragao;

A = corregao de area; tira analisada de 1,90 cm x 20,32 cm = 38,61 cm?, A = 12,0; ou tira
analisada de 2,54 cm x 20,32 cm faixa = 51,61 cm?, A = 9,0;

D = fator de diluicao (se necessario);
Vr = volume real de ar amostrado.

O calculo pressupode o uso de um filtro TSP padrao de 20,32 cm x 25,4 cm que possui uma
area amostrada de 22,86 cm x 17,78 cm (406,45 cm?) devido a borda do suporte do filtro de 1,27
cm ao redor da borda externa. A faixa de 1,90 cm » 20,32 cm tem uma area amostrada de 1,90
cm x 17,78 cm (33,78 cm?). A faixa de 2,54 cm x 20,32 cm tem uma area amostrada de 2,54 cm
x 17,78 cm (45,16 cm?). Se lotes de filtros de branco forem fornecidos para analise, consulte a
Segao 7.7.5 deste método para orientagao sobre o teste.

14. Desempenho do Método

As informagodes nesta Segao sao um exemplo de resultados de desempenho tipicos ob-
tidos por esse metodo. O desempenho real deve ser demonstrado por laboratoério e instru-
mento individual.

14.1 Dados de desempenho foram coletados para estimar LDMs para este método. As
LDMs foram determinadas de acordo com o método 40 CFR 136, Apéndice B. Os LDMs foram
estimados para filtros de fibra de vidro e quartzo, usando sete solugoes de branco de reagen-
te/filtro fortificadas com niveis baixos de Pb de trés vezes o LDM estimado de 0,001 pg/mL.
Os Quadros 2 e 4 mostram as LDMs estimadas usando os métodos de extragao de ultrassom
e bloco digestor para filtros de fibra de vidro e quartzo. Os LDMs estao bem abaixo do requisito
de 0,0075 pg/m?®. Esses LDMs sao fornecidos para demonstrar a adequagao do desempenho
do método para Pb no PTS. Cada laboratério que usa este método deve determinar os LDMs
em seus laboratorios e verifica-los anualmente.

14.2 Testes de recuperagao do método de extragao com tiras de filtro de fibra de vidro e
quartzo enriquecidos com materiais de referéncia certificados foram realizados utilizando os
métodos de extragao do filtro ultrassénico/HNOs e HCl e medigao do Pb dissolvido com ICP-
-MS. Os Quadros 3 e 5 mostram as recuperagoes obtidas com estes MRC. As recuperagoes
para todos os MRCs foram >90% no nivel de confianga de 95%.



Quadro 2 - Limites de detecgao de método determinados pela analise de branco de reagente/filtro de fibra de vidro fortifica-
dos com solugao de Pb de baixo nivel.

Método de extragao ultrassénica |Método de extragao de bloco quente

Hg/m**
0,0000702
0,0000715
0,0000611
0,0000587
0,0000608
0,0000607
0,0000616
0,0000635
0,0000051
0,0000161

Hg/m**
0,000533
0,000482
0,000509
0,000427
0,000449
0,000539
0,000481
0,000489
0,000042
0,000131

=]
1l 1l
N | =

=)
1]
(]

Desvio Padrao

LDM**

3 =]
1l 1l
~N (9]

* Assume 2.000 m® de amostragem de ar.
** LDM é 3,143 vezes o desvio padrao dos resultados para sete amostras replicadas.

Fonte: Adaptado de CFR Title 40, Appendix G to Part 50, USA

Quadro 3 - Recuperagodes de chumbo fortificado nos filtros de fibra de vidro.

Recuperagao, ICP-MS, (por cento)

Planta NIST1547 | Solo NIST 2709 | Poeira NIST 2583 | Pintura NIST 2582
100 :4 103 +8 101 +0

Fonte: Adaptado de CFR Title 40, Appendix G to Part 50, USA

Método de
extragao

Banho ultrassonico

Bloco de digestao

Quadro 4 - Limites de detecgao de método determinados pela analise de branco de reagente/filtro de quartzo fortificados
com solugao de Pb de baixo nivel.

Método de extragao ultrassonica |Método de extragao de bloco quente
Hg/m**
0,000533
0,000552
0,000534
0,000684
0,000532
0,000532
0,000552
0,000560
0,000055
0,000174

Hg/m**
0,000274
0,000271
0.000281
0,000269
0,000278
0,000272
0,000261
0,000272
0,000007
0,000021

| II
Ul n
N =

3
1]
W

=)
Il
D

Desvio Padrao

LDM**

s |  oooosz | oovos |

* Assume 2.000 m® de amostragem de ar.
** LDM é 3,143 vezes o desvio padrao dos resultados para sete amostras replicadas.

Fonte: Adaptado de CFR Title 40, Appendix G to Part 50, USA
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Quadro 5 - Recuperagdes de chumbo fortificado nos filtros de quartzo.

Método de Recuperagao, ICP-MS, (por cento)
ZAEGE Planta NIST 1547 | Solo NIST 2709 | Poeira NIST 2583 | Pintura NIST 2582

Bloco de digestao 106 3 104 £3 95 £2

Fonte: Adaptado de CFR Title 40, Appendix G to Part 50, USA

15. Prevengao de Poluicao

15.1 Aprevengao da poluigao abrange qualquer técnica que reduza ou elimine a quantida-
de e/ou a toxicidade dos residuos no ponto de geragao. Existem inimeras oportunidades para
a prevengao da polui¢gao nas operagoes de laboratoério. Sempre que possivel, o pessoal do la-
boratorio deve usar técnicas de prevengao da poluigao para lidar com a geragao de residuos.
As fontes de poluigao geradas com este procedimento sao os extratos de acido residual e as
solugoes contendo Pb.

16. Gestao de Residuos

16.1 As praticas de gerenciamento de residuos de laboratorio devem ser conduzidas de
acordo com todas as regras e regulamentos aplicaveis. Os laboratérios sao encorajados a
proteger o ar, a agua e a terra, minimizando todas as liberagées das operagoes de exaustao
e bancada, cumprindo com todas as licengas e regulamentagodes de esgoto e langamento de
efluentes, e cumprindo toda a regulamentagao de residuos solidos e perigosos.

16.2 Residuos de HNOs3, HCL e solugdes contendo esses reagentes e/ou Pb devem ser
colocados em frascos rotulados e devem ser dispostos adequadamente, de acordo com a
legislagao vigente.

17. Referéncias

171 Title 40, Appendix G to Part 50— Reference Method for the Determination of Lead in
Suspended Particulate Matter - Code of Federal Regulations, USA.




ANEXO G - Método de Referéncia Manual para aDeterminagao
de Material Particulado como MP10 na Atmosfera

1. Aplicabilidade

1.1. Este método prevé a medigao da concentragao em massa de particulas com um dia-
metro aerodinamico inferior ou igual a 10 micrémetros (MP10) nominais no ar ambiente duran-
te um periodo de 24 horas. O processo de medigao nao é destrutivo e a amostra de MP1o pode
ser submetida a analises fisicas ou quimicas subsequentes.

2. Principio de medigao

2.1 Um amostrador aspira o ar ambiente a uma vazao constante por uma entrada es-
pecialmente construida, onde o material particulado suspenso € inercialmente separado em
uma ou mais fragoes de tamanho dentro da faixa de tamanho MPi0. Cada fragao de tamanho
na faixa de tamanho MP1o € entao coletada em um filtro separado durante o periodo de amos-
tragem especificado.

2.2 Cada filtro é pesado (apds o equilibrio de umidade) antes e depois do uso para deter-
minar o ganho de peso liquido (massa) devido ao MP1o coletado. O volume total de amostra-
gem de ar, corrigido para as condigoes padrao (25 °C e 760 mmHg), é determinado a partir da
vazao medida e do tempo de amostragem. A concentragao de massa de MP1o no ar ambiente
e calculada como a massa total de particulas coletadas na faixa de tamanho MPio dividida
pelo volume de ar amostrado, e é expressa em microgramas por metro cubico padrao (ug/m?).
Para as amostras de MP1o coletadas a temperaturas e pressoes significativamente diferentes
das condigoes padrao essas concentragoes corrigidas as vezes diferem substancialmente das
concentragoes reais (em microgramas por metro cubico real), particularmente em altas alti-
tudes. Embora nao seja necessario, a concentragao real de MP1o pode ser calculada a partir
da concentragao corrigida, utilizando a temperatura ambiente média e a pressao barométrica
durante o periodo de amostragem.

3. Intervalo de medigao

3.1 O limite inferior do intervalo de concentragao de massa é determinado pela repetitivi-
dade dos pesos de tara do filtro, assumindo o volume de amostra de ar nominal para o amos-
trador. Para os amostradores que possuem um mecanismo de troca de filtro automatico,
pode nao haver limite superior. Para amostradores que nao possuem um mecanismo de troca
de filtro automatico, o limite superior € determinado pelo carregamento da massa do filtro,
além do qual o amostrador nao mantém mais o fluxo de operagao dentro dos limites especi-
ficados devido ao aumento da queda de pressao no filtro carregado. Este limite superior nao
pode ser especificado precisamente porque € uma fungao complexa da distribuicao e tipo de
tamanho de particula ambiente, umidade, tipo de filtro e talvez outros fatores. No entanto, to-
dos os amostradores devem ser capazes de medir concentragoes de massa MP1o de 24 horas
de pelo menos 300 pg/m?®, mantendo o fluxo de operagao dentro dos limites especificados.

4. Precisao

4.1 A precisao dos amostradores MP1o deve ser 5 ug/m?® para concentragoes abaixo de 80
Mg/m?® e 7% para concentragoes acima de 80 pug/m?.

5. Exatidao

5.1 Como o tamanho das particulas que compoem o material particulado do ambiente
varia em uma ampla faixa e a concentragao de particulas varia com o tamanho da particula, é
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dificil definir a precisao absoluta dos amostradores de MP1o. A concentragao de massa espe-
rada, calculada para um amostrador MP1o candidato ao amostrar uma distribuicao de tama-
nho de particula especificada, deve estar dentro de + 10% da calculada para um amostrador
ideal cuja efetividade de amostragem seja explicitamente especificada. Alem disso, o tamanho
de particula para eficacia de amostragem de 50% deve ser de 10 + 0,5 micrémetros. Outras
especificagoes relacionadas a precisao se aplicam a medigao e calibragao de vazao, meios
filtrantes, procedimentos analiticos (de pesagem) e artefatos.

6. Fontes Potenciais de Erro

6.1 Particulas Volateis. As particulas volateis recolhidas nos filtros sao frequentemente
perdidas durante o transporte e/ou armazenamento dos filtros antes da pesagem pos-amos-
tragem. Embora o envio ou o armazenamento de filtros carregados seja, as vezes, inevitavel,
os filtros devem ser pesados logo que possivel para minimizar essas perdas.

6.2 Artefatos. Erros positivos nas medigdes da concentragao de MP1o podem resultar da
retengao de espécies gasosas nos filtros. Tais erros incluem a retengao de dioxido de enxofre
e acido nitrico. Aretengao de dioxido de enxofre nos filtros, seguida pela oxidagao ao sulfato,
€ denominada formagao de artefato de sulfato, um fendbmeno que aumenta com o aumento da
alcalinidade do filtro. Pouca ou nenhuma formagao de artefato de sulfato deve ocorrer usan-
do filtros que atendem a especificagao de alcalinidade da Segao 7.2.4. A formagao de artefato
de nitrato, resultante principalmente da retengao de acido nitrico, ocorre em graus variados
em muitos tipos de filtro, incluindo fibra de vidro, éster de celulose e muitos filtros de fibra de
quartzo. Perda de particulas atmosféricas de nitrato reais durante ou apés a amostragem po-
dem também ocorrer devido a dissociagao ou reagao quimica. Esse fendmeno foi observado
nos filtros de Teflon® e inferido para filtros de fibra de quartzo. A magnitude dos erros de ar-
tefato de nitrato nas medigoes da concentragao de massa de MPio ira variar com a localizagao
e a temperatura ambiente; no entanto, para a maioria dos locais de amostragem, espera-se
que esses erros sejam pequenos.

6.3 Umidade. Os efeitos da umidade ambiente na amostra sao inevitaveis. O procedimen-
to de equilibrio do filtro na Segao 9 foi projetado para minimizar os efeitos da umidade no meio
filtrante.

6.4 Manipulagao de Filtro. O manuseio cuidadoso dos filtros entre as medigoes de pré-
-amostragem e pos-amostragem é necessario para evitar erros devido a filtros danificados
ou perda de particulas coletadas dos filtros. O uso de um cartucho de filtro ou cassete pode
reduzir a magnitude desses erros. Os filtros também devem atender a especificagao de inte-
gridade na Segao 7.2.3.

6.5 Variagao da vazao. Variagdes na vazao operacional do amostrador podem alterar as
caracteristicas de discriminagao do tamanho de particulas da entrada do amostrador. A mag-
nitude deste erro dependera da sensibilidade da entrada as variagoes na vazao e na distribui-
gao de particulas na atmosfera durante o periodo de amostragem. O uso de um dispositivo de
controle de vazao (Segao 7.1.3) é necessario para minimizar esse erro.

6.6 Determinagao do volume de ar. Erros na determinagao do volume de ar podem resul-
tar de erros na vazao e/ou medigoes de tempo de amostragem. O dispositivo de controle de
vazao tem como fungao minimizar os erros na determinagao da vazao, e um medidor de tempo
decorrido (Segao 7.1.5) é necessario para minimizar o erro na medigao do tempo de amostra-
gem.

7. Dispositivo
7.1 Amostrador de MPao.

7.1.1 O amostrador deve ser projetado para:



a) Coletar a amostra de ar na entrada do amostrador e através do filtro de coleta
de particulas a uma velocidade nominal uniforme.

b) Segurar e selar o filtro em uma posigao horizontal de forma que o ar da amostra
seja puxado para baixo atraveés do filtro.

c) Permitir que o filtro seja instalado e removido convenientemente.

d) Proteger o filtro e o amostrador da precipitagao e evitar que os insetos e outros
detritos sejam amostrados.

e) Minimizar os vazamentos de ar que causariam erros na medigao do volume de ar
que passa pelo filtro.

f) Descarregar o ar de exaustao a uma distancia suficiente da entrada do amostra-
dor para minimizar a amostragem do ar de exaustao.

g) Minimizar a coleta de poeira da superficie de apoio.

7.1.2 O amostrador deve ter um sistema de entrada de ar de amostra que, quando
operado dentro de uma faixa especifica de vazao, fornega caracteristicas de discriminagao de
tamanho de particulas que atendam a todas as especificagdes de desempenho aplicaveis. A
entrada do amostrador nao deve mostrar dependéncia significativa da diregao do vento. Este
ultimo requisito pode geralmente ser satisfeito por uma forma de entrada circularmente si-
meétrica em torno de um eixo vertical.

7.1.3 O amostrador deve ter um dispositivo de controle de vazao capaz de manter a
vazao de operagao do amostrador dentro dos limites de vazao especificados para a entrada do
amostrador em relagao as variagdes normais de tensao de linha e queda de pressao do filtro.

7.1.4 O amostrador deve fornecer um meio para medir a vazao total durante o perio-
do de amostragem. Um registrador de vazao continuo € recomendado, mas nao é obrigatorio.
O dispositivo de medigao de vazao deve ter precisao de + 2%.

7.1.5 Um dispositivo de temporizagao/controle capaz de iniciar e parar o amostrador
deve ser usado para obter um periodo de coleta de amostra de 24 h + 15 min (1.440 * 15 min).
Um medidor de tempo decorrido, com precisao de * 15 minutos, deve ser usado para medir o
tempo de amostragem. Este medidor € opcional para amostradores com registradores de va-
zao continuos, se a medigao do tempo de amostragem obtida por meio do registrador atender
a especificagao de precisao de + 15 minutos.

7.1.6 O amostrador deve ter associado um manual de operagao ou de instrugoes,
incluindo instrugoes detalhadas sobre a calibragao, operagao e manutengao do equipamento.

7.2 Filtros.

7.2.1 Meio filtrante. Nenhum meio filtrante disponivel comercialmente é ideal em
todos os aspectos para todos os amostradores. Os objetivos do usuario na amostragem de-
terminam a importancia relativa de varias caracteristicas de filtro (por exemplo, custo, facili-
dade de manuseio, caracteristicas fisicas e quimicas etc.) e, consequentemente, determinam
a escolha entre filtros aceitaveis. Além disso, certos tipos de filtros podem nao ser adequados
para uso com alguns amostradores, particularmente sob condigdes de carga pesada (altas
concentragoes de massa), devido ao alto ou rapido aumento na resisténcia a vazao do filtro,
que excederia a capacidade do dispositivo de controle de vazao do amostrador. No entanto,
os amostradores equipados com mecanismos automaticos de troca de filtros podem permitir
o uso desses tipos de filtros. As especificagdes fornecidas abaixo sao requisitos minimos para
assegurar a aceitabilidade do meio filtrante para medigao das concentragées de massa de
MP1o. Outros critérios de avaliagao do filtro devem ser considerados para atender aos objeti-
vos individuais de amostragem e analise.

7.2.2 Eficiéncia de Coleta. >99% com particulas de 0,3 ym na velocidade nominal de
operagao do amostrador.
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7.2.3 Integridade. +5 pg/m? (assumindo o volume nominal de amostragem de ar de
24 horas do amostrador). A integridade ¢ medida como o equivalente da concentragao de
MP1o correspondente a diferenga media entre os pesos inicial e final de uma amostra alea-
toria de filtros de teste que sao pesados e manipulados sob condigoes de amostragem reais
ou simuladas, mas nao possuem nenhuma amostra de ar (“filtro de branco”). No minimo, o
procedimento de teste deve incluir equilibrio inicial e pesagem, instalagao em um amostrador
inoperante, remogao do amostrador e equilibrio final e pesagem.

7.2.4 Alcalinidade. <25 microequivalentes/grama de filtro, apds pelo menos dois me-
ses de armazenamento em um ambiente limpo (livre de contaminagao por gases acidos) a
temperatura e umidade ambientes.

7.3 Calibrador Padrao de Vazao (CPV). O CPV deve ser adequado para a vazao operacional
do amostrador e deve ser calibrado em relagao a uma vazao primaria ou padrao de volume
rastreavel. O CPV deve ser capaz de medir a taxa de vazao operacional do amostrador com
uma precisao de +2%.

7.4 Ambiente de condicionamento do filtro.
7.4.1 Faixa de temperatura: 15 a 30 °C.
7.4.2 Controle de temperatura: +3 °C.
7.4.3 Faixa de umidade: 20% a 45% de umidade relativa.
7.4.4 Controle de umidade: + 5% de umidade relativa.

7.5 Balanga Analitica. A balanga analitica deve ser adequada para pesar o tipo e o tama-
nho dos filtros exigidos pelo amostrador. O alcance e a sensibilidade exigidos dependerao dos
pesos de tara do filtro e das cargas de massa. Normalmente, uma balanga analitica com uma
sensibilidade de 0,1 mg é necessaria para amostradores de alto volume (vazoes > 0,5 m*/min).
Amostradores de menor volume (vazoes < 0,5 m*/min) exigirao um equilibrio mais sensivel.

8. Calibragao
8.1 Requisitos Gerais.

8.1.1 A calibragao do dispositivo de medigao de vazao do amostrador é necessaria
para estabelecer a rastreabilidade de medigdes de vazao subsequentes a um padrao conhe-
cido. Um calibrador padrao de vazao calibrado de acordo com uma vazao primaria ou padrao
de volume deve ser usado para calibrar ou verificar a precisao do dispositivo de medigao de
vazao do amostrador.

8.1.2 A discriminagao do tamanho de particulas por separagao inercial requer que
velocidades de ar especificas sejam mantidas no sistema de entrada de ar do amostrador. Por-
tanto, a vazao atraves da entrada do amostrador deve ser mantida durante todo o periodo de
amostragem dentro da faixa de vazao de projeto especificada pelo fabricante. As vazoes proje-
tadas sao especificadas como vazdes volumétricas reais, medidas em condigoes existentes de
temperatura e pressao (Qa). Em contraste, as concentragdes de massa de MP1o sao calculadas
usando vazoes corrigidas para as condigoes de temperatura e pressao de referéncia (Qpad).

8.2 Procedimento de Calibragao da Vazao.

8.2.1 Os amostradores MP1o empregam varios tipos de dispositivos de controle e
medicao de vazao. O procedimento especifico usado para calibragao ou verificagao da vazao
ira variar dependendo do tipo de controlador de fluxo e indicador de fluxo empregados. A ca-
libragao em termos de vazdes volumétricas reais (Qa) € geralmente recomendada, mas podem
ser utilizadas outras medidas de vazao (por exemplo, Qpad), desde que os requisitos da Segao
8.1 sejam cumpridos. O procedimento geral dado aqui € baseado em unidades de vazao volu-
métrica real (Qa) e serve para ilustrar as etapas envolvidas na calibragao de um amostrador de
MP1o. Consulte o manual de instrugoes do fabricante do amostrador para obter orientagoes
especificas sobre calibragao.



8.2.2 Calibre o CPV em relagao a uma vazao primaria ou padrao de volume rastre-
avel. Estabelecer uma relagao de calibragao (por exemplo, uma equagao ou familia de curvas)
de tal modo que a rastreabilidade para o padrao primario se mantenha dentro de uma precisao
de 2% ao longo da gama esperada de condigoes ambientes (isto €, temperaturas e pressoes)
sob a qual o calibrador padrao ira ser utilizado. Recalibre o CPV periodicamente.

8.2.3 Seguindo o manual de instrugdes do fabricante do amostrador, remova a en-
trada do amostrador e conecte o CPV ao amostrador, de tal forma que o calibrador mega com
precisao a vazao do amostrador. Certifique-se de que nao haja vazamentos entre o CPV e o
amostrador.

8.2.4 Escolha um minimo de trés vazoes (m?*/min real), espagadas na faixa de vazao
aceitavel especificada para a entrada (ver 7.1.2) que pode ser obtida pelo ajuste adequado da
vazao do amostrador. De acordo com o manual de instrugdes do fabricante do amostrador,
obtenha ou verifique a relagao de calibragao entre a vazao (m*/min real), conforme indicado
pelo CPV e aresposta do indicador de vazao do amostrador. Registre a temperatura ambiente
e a pressao barometrica. Corregoes de temperatura e pressao nas leituras subsequentes do
indicador de vazao podem ser necessarias para certos tipos de dispositivos de medigao de
vazao. Quando tais corregoes sao necessarias, a corregao em uma base individual ou diaria é
preferivel. No entanto, para evitar corregoes diarias a temperatura média sazonal e a pressao
baromeétrica media para o local de amostragem podem ser incorporadas na calibragao do
amostrador. Consulte o manual de instrugoes do fabricante do amostrador para orientagoes
adicionais.

8.2.5 Apos a calibragao, verifique se o amostrador esta operando na vazao projetada
(m*/min real) com um filtro limpo no lugar.

8.2.6 Substitua a entrada do amostrador.

9. Procedimento

9.1 O amostrador deve ser operado de acordo com a orientagao especifica fornecida no
manual de instrugdes do fabricante do amostrador. O procedimento geral dado aqui assume
que a calibragao do amostrador é baseada nas vazoes em condigdes ambientais (Qa) e serve
para ilustrar as etapas envolvidas na operagao de um amostrador de MP1o.

9.2 Inspecione cada filtro quanto a orificios, particulas e outras imperfeigoes. Estabelega
um registro de informagoes de filtro e atribua um numero de identificagao a cada filtro.

9.3 Equilibre cada filtro no ambiente de condicionamento (ver 7.4) por pelo menos 48 horas.

9.4 Apos o equilibrio, pese cada filtro e registre o peso de pré-amostragem com o nume-
ro de identificagao do filtro.

9.5 Instale um filtro pré-pesado no amostrador seguindo as instrugdes fornecidas no
manual de instrugoes do fabricante do amostrador.

9.6 Ligue o amostrador e permita que ele estabelega condigoes de temperatura de ope-
ragao. Registre a leitura do indicador de vazao e, se necessario, a temperatura ambiente e
a pressao barométrica. Determine a vazao do amostrador (m*/min real) de acordo com as
instrugdes fornecidas no manual de instrucées do fabricante do amostrador. OBSERVACAO:
Nao sao necessarias medigoes de temperatura ou pressao no local se o indicador de fluxo do
amostrador nao exigir corregoes de temperatura ou pressao ou se a temperatura média sazo-
nal e a pressao barometrica media do local de amostragem forem incorporadas na calibragao
do amostrador (consulte a etapa 8.2.4). Se forem necessarias corregoes individuais ou diarias
de temperatura e pressao, a temperatura ambiente e a pressao barométrica podem ser obti-
das por medigoes no local ou a partir de uma estagao meteorologica nas proximidades. As lei-
turas de pressao barométrica obtidas dos aeroportos devem ser de pressao de estagao, nao
corrigidas ao nivel do mar, e podem ter que ser corrigidas por diferengas de elevagao entre o
local de amostragem e o aeroporto.
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9.7 Se a vazao estiver fora da faixa aceitavel especificada pelo fabricante, verifique se ha
vazamentos e, se necessario, ajuste a taxa de vazao para o ponto de ajuste especificado. Pare
o amostrador.

9.8 Defina o temporizador para iniciar e parar o amostrador nos momentos apropriados.
Defina o medidor de tempo decorrido para zero ou registre a leitura inicial do medidor.

9.9 Registre as informagoes da amostra (localizagao do local ou numero de identificagao,
data da amostra, numero de identificagao do filtro e modelo do amostrador e numero de sé-
rie).

9.10 Amostre por 24 h £ 15 min.

9.11 Determine e registre a vazao média (Qa) em m?*/min real para o periodo de amos-
tragem de acordo com as instrugoes fornecidas no manual de instrugdes do fabricante do
amostrador. Registre a leitura final do medidor de tempo decorrido e, se necessario, a tem-
peratura ambiente média e a pressao barométrica para o periodo de amostragem (consulte a
observagao na etapa 9.6).

9.12 Remova cuidadosamente o filtro do amostrador, seguindo o manual de instrugoes
do fabricante. Toque apenas nas bordas externas do filtro.

9.13 Coloque o filtro em um suporte ou recipiente de protegao (por exemplo, placa de
Petri, envelope glassine ou pasta de papel pardo).

9.14 Registre quaisquer fatores como condigoes meteorologicas, atividade de constru-
gao, incéndios ou tempestades de poeira etc., que possam ser pertinentes a medigao no re-
gistro de informagoes do filtro.

9.15 Transporte o filtro de amostra exposto para o ambiente de condicionamento do fil-
tro assim que possivel para equilibrio e subsequente pesagem.

9.16 Equilibre o filtro exposto no ambiente de condicionamento por pelo menos 48 horas
sob as mesmas condigoes de temperatura e umidade usadas para pré-amostragem do equi-
librio do filtro (ver 9.3).

9.17 Imediatamente apos o equilibrio, pese novamente o filtro e registre o peso da pos-
amostragem com o numero de identificagao do filtro.

10. Manutengao do Amostrador

10.1 O amostrador de MP1o deve ser mantido em estrita conformidade com os procedi-
mentos de manutengao especificados no manual de instrugdes do fabricante do amostrador.

11. Calculos

11.1 Calcule a vazao meédia ao longo do periodo de amostragem corrigida para as condi-
¢oes de referéncia da EPA como Qpad. Quando o indicador de fluxo do amostrador ¢ calibrado
em unidades volumétricas reais (Qa), Qpad é calculado como:

(—)pad = (—)a X (pm/Tm)(Tpad/ ppad)

Equagao 1

Onde:
Qpad = vazao média nas condicdes de referéncia, m3/min:;
Qa = vazdo média em condigdes ambientais, m3/min;

Pm = pressao barometrica media durante o periodo de amostragem ou pressao barome-
trica média para o local de amostragem, kPa (ou mmHg);



Tm = temperatura ambiente média durante o periodo de amostragem ou temperatura
ambiente média sazonal para o local de amostragem, K;

Tpad = temperatura padrao, definida como 298 K;
Ppad = pressao padrao, definida como 760 mmHag;

11.2 Calcule o volume total de ar amostrado como:

Vpad = C_)pad Xt

Equagao 2
Onde:

Vpad = ar total amostrado em unidades de volume padrao, m?;
Qpad = vazao média nas condi¢des de referéncia, m3/min;

t = tempo de amostragem, min. Considerar 16 h como tempo minimo para validagao da
amostragem.

11.3 Calcule a concentragao de MPio como:

MPio = (Pt - Pi) x 10°/Vpad
Equagao 3
Onde:
MP1o = concentragdao em massa de MPio, ug/m?3;
Ps, Pi = pesos final e inicial do filtro utilizado para coleta de particulas MP1o, g;
10° = conversao de g para ug;
Vpad = ar total amostrado em unidades de volume padrao, m?;

Nota: Se mais de uma fragao de tamanho na faixa de tamanho MPio for coletada pelo
amostrador, a soma do ganho de peso liquido de cada filtro de coleta [£(Ps - Pi)] é usada para
calcular a concentragao de massa de MPio.

12. Referéncias

121 Title 40, Appendix J to Part 50 - Reference Method for the Determination of Particu-
late Matter as PM10 in the Atmosphere - Code of Federal Regulations, USA.
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ANEXOH - Método de Referéncia Manual para a Determinagao
de Material Particulado Fino como MP2,5 na Atmosfera

1. Aplicabilidade

1.1 Este meétodo prevé a medigao da concentragao em massa de particulas finas com um
didmetro aerodinamico inferior ou igual a 2,5 micrémetros (MP25) no ar ambiente, durante um
periodo de 24 horas. O processo de medigao € considerado nao destrutivo e a amostra MP25s
obtida pode ser submetida a analises fisicas ou quimicas subsequentes.

2. Principio de medigao

2.1 Um amostrador de ar acionado eletricamente coleta o ar ambiente a uma vazao vo-
lumeétrica constante em uma entrada especialmente construida e atraves de um separador
inercial de tamanho de particula (impactador) onde o material particulado suspenso na faixa
de tamanho MPz2s é separado para coleta em um filtro de politetrafluoretileno (PTFE) durante
o periodo de amostragem especificado.

2.2 Cada filtro é pesado (apds condicionamento de umidade e temperatura) antes e de-
pois da coleta da amostra para determinar a massa devido ao MP2s coletado. O volume total
de amostragem de ar é determinado pelo amostrador a partir da vazao medida a temperatura
e pressao ambiente reais e do tempo de amostragem. A concentragao em massa de MP25 no
ar ambiente é calculada como a massa total de particulas coletadas na faixa de tamanho MP25s
dividida pelo volume nas condigdes padrao (25 °C e 760 mmHg) de ar amostrado e € expressa
em microgramas por metro cubico de ar (ug/m?).

3. Intervalo de medig¢ao de MP25

3.1 Limite de concentracgao inferior. O limite inferior de detecgao da faixa de medicao de
concentragao de massa € estimado em aproximadamente 2 pg/m?, com base nas variagoes de
massa observadas em brancos de campo, considerando o volume total de ar amostrado de 24 m?
especificado para a amostra de 24 horas.

3.2 Limite de concentragao superior. O limite superior da faixa de concentragao de massa
é determinado pelo carregamento da massa do filtro, além do qual o amostrador nao pode mais
manter a vazao de operagao dentro dos limites especificados devido ao aumento da queda de
pressao através do filtro carregado. Este limite superior nao pode ser especificado precisamen-
te porque é uma fungao complexa da distribuigao e tipo de tamanho de particula ambiente, umi-
dade, o filtro individual usado, a capacidade do sistema de controle de vazao do amostrador e
talvez outros fatores. No entanto todos os amostradores sao estimados para ter capacidade de
medir concentragoes de massa MP2s de 24 horas de pelo menos 200 pg/m?, mantendo o fluxo
de operagao dentro dos limites especificados.

3.3 Periodo da amostragem. O periodo de amostragem necessario para as medigoes de
concentragao de MP25 por este método deve ser de 1.440 + 15 min. No entanto, amostra co-
letada em tempo igual ou superior a 16 horas é considerada valida.

4. Exatidao

4.1 Como o tamanho e a volatilidade das particulas que compoem o material particulado
no ambiente variam em uma ampla faixa e a concentragao de massa da particula varia com o
tamanho da particula, € dificil definir a exatidao das medidas de MP25 em um sentido absoluto.
A exatidao das medigoes de MP25s €, portanto, definida em um sentido relativo, referenciado as
medidas fornecidas por este metodo de referéncia. Consequentemente, a exatidao deve ser
definida como o grau de concordancia entre um amostrador de MP25s de campo e um amos-
trador de MP25 de referéncia de auditoria colocado operando simultaneamente no local do



monitoramento do amostrador sujeito e inclui tanto erros aleatoérios (precisao) quanto siste-
maticos (viés ou vicio).

4.2 Vies do sistema de medi¢ao. Os resultados das medigdes paralelas, em que o amos-
trador duplicado € um amostrador do método de referéncia, sao utilizados para avaliar uma
parte do viés do sistema de medigao.

4.3 Devem ser feitas auditorias com amostradores de métodos de referéncia para de-
terminar a precisao e o viés do sistema, utilizando amostradores duplicados. Os resultados
do amostrador primario e do amostrador do método de referéncia duplicado sao usados para
calcular a precisao do amostrador primario em uma base trimestral, o viés do amostrador
primario em uma base anual e o viés de uma uUnica organizagao relatora em uma base anual.

4.4 Exatidao e viés de vazao. A precisao da taxa de vazao e o vies de amostradores indivi-
duais de MP25 usados nas redes de monitoramento devem ser avaliados periodicamente por
meio de auditorias da vazao operacional de cada amostrador. O vies da taxa de vazao para
cada referéncia e método equivalente operado por cada organizagao relatora dever ser ava-
liado trimestralmente e anualmente.

5. Precisao

Um objetivo de qualidade de dados de 10% de coeficiente de variagao ou melhor foi esta-
belecido para a precisao operacional dos dados de monitoramento de MP2s.

5.1 Testes para estabelecer a precisao operacional inicial para cada amostrador de me-
todo de referéncia sao especificados como parte dos requisitos para designagao como um
metodo de referéncia.

5.2 Precisao do Sistema de Medigao. Os resultados do amostrador colocado, em que o
amostrador duplicado nao € um amostrador de método de referéncia, mas sim um amostra-
dor com o mesmo método designado do amostrador primario, sao usados para avaliar a pre-
cisao do sistema de medigao. Essas medidas de amostrador colocadas devem ser usadas para
calcular estimativas de precisao trimestrais e anuais para cada amostrador primario e para
cada método designado empregado por cada organizagao relatora.

6. Filtro para coleta de amostra de MP2;5

Qualquer fabricante ou fornecedor de filtros que venda ou ofereca a venda de filtros es-
pecificamente identificados para uso com este método de referéncia MP2s deve certificar que
o numero necessario de filtros de cada lote oferecido para venda foi testado conforme espe-
cificado nesta Segao. e atendem a todas as especificagoes de projeto e desempenho a seguir.

6.1 Tamanho. Circular, 46,2 mm de diametro + 0,25 mm.
6.2 Meio Filtrante. Politetrafluoroetileno (PTFE Teflon), com anel de suporte integral.

6.3 Anel de Suporte. Polimetilpenteno (PMP) ou material inerte equivalente, 0,38 + 0,04 mm
de espessura, diametro exterior de 46,2 mm * 0,25 mm e largura de 3,68 mm (+ 0,00, -0,51 mm).

6.4 Tamanho do poro. 2 pm conforme medido pela norma ASTM F 316-94.
6.5 Espessura do filtro. 30 a 50 pum.

6.6 Requisitos suplementares. Embora nao seja necessario para a determinagao da concen-
tragao de massa de MPz25 sob este método de referéncia, especificagoes adicionais para o filtro
devem ser desenvolvidas por usuarios que pretendem submeter amostras de filtro MP25 a ana-
lises quimicas subsequentes. Estas especificagoes suplementares incluem a contaminagao qui-
mica de fundo no filtro e quaisquer outros parametros de filtro que possam ser requeridos pelo
metodo de analise quimica. Todas essas especificagoes suplementares de filtro devem ser com-
pativeis e secundarias as especificagoes de filtro primario fornecidas nesta Segao 6 deste anexo.
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7. Amostrador MP25

7.1 Configuragao. O amostrador deve consistir de uma entrada de ar de amostra, tubo
descendente, separador de tamanho de particulas (impactador), sistema de controle da bom-
ba de ar e vazao, dispositivo de medigao de vazao, sistema de monitoramento de temperatura
ambiente e de filtro, sistema de medi¢cao de pressao barométrica, temporizador, involucro
ambiental externo e capacidade adequada de controle mecanico, eléetrico ou eletrénico para
atender ou exceder o projeto e o desempenho funcional, conforme especificado nessa Segao.
As especificagoes de desempenho exigem que o amostrador:

a) Fornecga controle automatico da vazao volumétrica da amostra e outros parametros
operacionais.

b) Monitore estes parametros operacionais, bem como a temperatura e pressao am-
biente.

c) Fornega esta informagao ao operador do amostrador no final de cada periodo de
amostragem em formato digital, conforme especificado no Quadro 1 da Segao 7.4.19
deste anexo.

7.2 Natureza das especificagoes. O amostrador de MP25 é especificado por uma combi-
nagao de requisitos de design e desempenho. A entrada de amostra, tubo descendente, dis-
criminador de tamanho de particula, filtro cassete e a configuragao interna do conjunto do
suporte do filtro sao especificados explicitamente por figuras de projeto e dimensoes meca-
nicas associadas, tolerancias, materiais, acabamentos de superficie, instrugées de montagem
e outras especificagoes necessarias. Todos os outros aspectos do amostrador sao especifi-
cados pela fungao operacional e desempenho necessarios, e o design desses outros aspectos
(incluindo o design da parte inferior do conjunto do suporte do filtro) é opcional, sujeito a
desempenho operacional aceitavel.

7.3 Especificagoes de design. Exceto conforme indicado nessa Segao, esses componen-
tes devem ser fabricados ou reproduzidos exatamente como especificado, em uma instalagao
registrada na ISO 9001, com registro inicialmente aprovado e subsequentemente mantido
durante o periodo de fabricagao. Modificagdes ou variagdes menores em um ou mais com-
ponentes que claramente nao afetariam o desempenho aerodinamico do cassete de entrada,
descendente, impactador ou filtro serao consideradas para aprovagao especifica.

7.3.1 Montagem de entrada de amostra. O conjunto de entrada da amostra, que con-
siste na entrada, no tubo inferior e no impactador, deve ser configurado e montado conforme
indicado na Figura L-1 da Referéncia 13.1 deste anexo e deve atender a todos os requisitos
associados. Uma parte deste conjunto também deve estar sujeita a especificagao maxima de
taxa de vazamento total do amostrador sob a Secao 7.4.6 deste anexo.

7.3.2 Entrada. A entrada da amostra deve ser fabricada conforme indicado nas Figu-
ras L-2 a L-18 da Referéncia 13.1 deste anexo e deve atender a todos os requisitos associados.

7.3.3 Tubo interno. O tubo interno deve ser fabricado conforme indicado na Figura
L-19 da Referéncia 13.1 deste anexo e deve atender a todos os requisitos associados.

7.3.4 Separador de tamanho de particula. O amostrador deve ser configurado com
um dos dois separadores de tamanho de particula alternativos descritos nesta Secao 7.3.4.
Um separador do tipo péndulo (impactador WINS) descrito nas segoes 7.3.4.1,7.3.4.2 € 7.3.4.3
deste anexo. O separador alternativo € um separador tipo ciclone (VSCCTM) descrito na Se-
cao 7.3.4.4 deste anexo.

7.3.4.1 O impactador (separador de tamanho de particula) deve ser fabricado
conforme indicado nas Figuras L-20 até L-24 da Referéncia 13.1 deste anexo e deve atender a
todos os requisitos associados. Apos a fabricagao e o acabamento de cada alojamento do im-
pactador superior (Figura L-21 da Referéncia 13.1 deste anexo), a dimensao do jato de compac-
tagao deve ser verificada pelo fabricante usando medidores go/no-go de classe ZZ rastreaveis.



7.3.4.2 Especificagoes do filtro do impactador:
a) Tamanho. Circular, de 35 a 37 mm de diametro.
b) Meio. Fibra de vidro borossilicato, sem aglutinante.

c) Tamanho do poro. 1 a 1,5 micrémetro, conforme medido pela norma ASTM
F 316-80.

d) Espessura. 300 a 500 micrémetros.

7.3.4.3 Especificagdes do oleo do impactador:

a) Composigao. Sebacato de dioctila (DOS), éleo de difusao de composto unico.
b) Pressao de vapor. Maximo 2 x 10® mmHg a 25 °C.

c) Viscosidade. 36 a 40 centistokes a 25 °C.

d) Densidade.106a1,07 g/ cm?*a25°C.

e) Quantidade. 1 mL + 0,1 mL.

7.3.4.4 O separador tipo ciclone é identificado como um separador de tama-
nho de particula BGI VSCC™ Very Sharp Cut Cyclone especificado como parte do método
equivalente designado pela EPA EQPM-0202-142 designado (67 FR 15567, 2 de abril de 2002) e
conforme fabricado pela BGI Incorporated.

7.3.5 Conjunto do suporte do filtro. O amostrador deve ter um conjunto de porta-
filtro de amostra para adaptar e selar o tubo inferior e manter e vedar o filtro especificado,
sob a Segao 6 deste anexo, na corrente de ar da amostra em uma posigao horizontal abaixo do
tubo inferior, de modo que a amostra de ar passa para baixo através do filtro a uma velocidade
nominal uniforme. A parte superior deste conjunto devera ser fabricada conforme indicado
nas Figuras L-25 e L-26 da Referéncia 13.1 deste anexo e devera ser aceita e vedada com o
cartucho do filtro, o qual devera ser fabricado conforme indicado nas Figuras L-27 a L-29 da
Referéncia 13.1 deste anexo.

a) Aparte inferior do conjunto do suporte do filtro deve ser de um projeto e construgao que:

1) Encaixe com a parte superior do conjunto para completar o conjunto do suporte do
filtro;

2) Completa a vedagao de ar externa e a vedagao do cartucho de filtro interno, de
modo que todas as vedagoes sejam confiaveis ao longo de repetidas trocas de filtro;

3) Facilita a troca repetida do cartucho do filtro pelo operador do amostrador.

b) Os requisitos de desempenho do teste de vazamento para o conjunto do suporte do
filtro estao incluidos na Segao 7.4.6 deste anexo;

c) Se filtros adicionais ou multiplos forem armazenados no amostrador como parte de
uma capacidade de amostragem sequencial automatica, todos esses filtros, a menos que es-
tejam instalados atualmente e diretamente em um canal de amostragem ou configuragao de
amostragem (ativo ou inativo), devem ser cobertos, ou preferencialmente selados de modo a:

1) Impedir a exposigao significativa do filtro a uma possivel contaminagao ou acu-
mulo de poeira, insetos ou outro material que possa estar presente no ar ambiente, no amos-
trador ou no ar de ventilagao do amostrador durante periodos de armazenamento antes ou
depois da amostragem; e

2) Para minimizar a perda de componentes de amostra de MP volateis ou semivola-
teis durante o armazenamento do filtro apos o periodo de amostragem.

7.3.6 Adaptador para medigao de vazao. Um adaptador para medigao de vazao, conforme
especificado na Figura L-30 da Referéncia 13.1 deste anexo, deve ser fornecido com cada amostrador.

7.3.7 Acabamento superficial. Todas as superficies internas expostas ao ar da amos-
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tra antes do filtro devem ser tratadas eletroliticamente em um banho de acido sulfurico para
produzir um acabamento de superficie anodizado claro e uniforme nao inferior a 1.08 mg/cm?.
Este revestimento de superficie anddica nao deve ser tingido ou pigmentado. Apds a anodi-
zagao, as superficies devem ser seladas por imersao em agua deionizada durante pelo menos
15 minutos.

7.3.8 Altura de amostragem. O amostrador deve estar equipado com pernas, um
suporte ou outros meios para manter o amostrador numa posigao vertical estavel, de modo a
que o centro da entrada de ar da amostra para a entrada, durante a recolha de amostras, seja
mantido num plano horizontal e 2,0 £ 0,2 metros acima do piso ou outra superficie de apoio
horizontal. Furos adequados para parafusos, suportes, amarragdes ou outros meios devem
ser fornecidos para facilitar a fixagao mecanica da amostra na superficie de apoio, a fim de
evitar a queda do amostrador devido ao vento.

7.4 Especificagoes de desempenho.

7.4.1Vazao de amostra. A operagao adequada do impactador requer que velocidades
de ar especificas sejam mantidas através do dispositivo. Portanto, a vazao de ar da amostra
projetada atraves da entrada deve ser de 16,67 L/min, medida como vazao volumétrica real a
temperatura e pressao do ar da amostra que entra na abertura.

7.4.2 Sistema de controle de vazao de ar da amostra. O amostrador deve dispor de
um sistema de controle de vazao de ar da amostra capaz de fornecer uma vazao volumétrica
de ar da amostra dentro do intervalo especificado, na Segao 7.4.1 do presente anexo, para o
filtro especificado, na Segao 6 do presente anexo, quaisquer condigoes atmosféricas especi-
ficadas, na Segao 7.4.7 deste anexo, a uma queda de pressao do filtro igual a de um filtro limpo
mais 75 cm de coluna de dgua (55 mmHg), e acima da faixa especificada de tensao da linha de
suprimento, sob Segao 7.4.15.1 deste anexo. Este sistema de controle de vazao deve permitir o
ajuste pelo operador da vazao operacional do amostrador em uma faixa de pelo menos + 15%
da vazao especificada na Segao 7.4.1 deste anexo.

7.4.3 Regulagao da vazao de amostra. A vazao da amostragem deve ser regulada de
modo a que, para o filtro especificado, na Segao 6 deste anexo, em quaisquer condigdes at-
mosféricas especificadas, na Segao 7.4.7 deste anexo, a uma queda de pressao do filtro igual a
de um filtro limpo mais a uma coluna de agua de 75 cm (55 mmHg), e acima da faixa especifi-
cada de tensao da linha de alimentagao, conforme estabelecido na Segao 7.4.15.1 deste anexo,
a vazao e regulada da seguinte forma:

7.4.3.1 A vazao volumeétrica, medida ou calculada em intervalos nao superiores
a 5 minutos em um periodo de 24 horas, nao deve variar mais do que * 5% da vazao de 16,67 L/
min especificada durante todo o periodo de amostragem.

7.4.3.2 O coeficiente de variagao (desvio padrao amostral dividido pela média)
da vazao, medida ao longo de um periodo de 24 horas, nao deve ser superior a 2%.

7.4.3.3 A amplitude das pulsagdes de vazao de curto prazo, como a que pode
ter origem em alguns tipos de bombas de vacuo, deve ser atenuada de tal forma que nao cause
erros significativos de medigao de vazao ou afete a coleta de particulas no filtro de coleta de
particulas.

7.4.4 Interrupgao da vazao. O sistema de controle de vazao de ar da amostra do
amostrador deve terminar a coleta de amostra e parar toda a vazao pelo restante do periodo
de amostragem no caso de a vazao da amostra se desviar em mais de 10% da vazao de amos-
tragem especificada na Segao 7.4.1 deste anexo por mais de 60 segundos. No entanto, este
dispositivo de corte de amostragem nao se aplicara durante periodos em que o amostrador
estiver inoperante devido a uma interrupgao temporaria de energia, e o tempo decorrido do
periodo inoperante nao deve ser incluido no tempo total da amostra medido e relatado pelo
amostrador, sob Segao 7.4.13 deste anexo.



7.4.5 Medigao da vazao.

7.4.5.1 O amostrador deve fornecer um meio para medir e indicar o fluxo de arda
amostra instantanea, que deve ser medido como vazao volumétrica a temperatura e pressao
do ar da amostra que entra, com uma precisao de *2%. A vazao medida deve estar disponivel
para exibicao ao operador do amostrador a qualquer momento, nos modos de amostragem ou
de espera, e a medigao deve ser atualizada pelo menos de 30 em 30 segundos. O amostrador
deve também fornecer um meio simples pelo qual o operador do amostrador pode iniciar ma-
nualmente o fluxo da amostra temporariamente durante os modos de operagao sem amos-
tragem, com a finalidade de verificar a vazao da amostra ou o sistema de medigao da vazao.

7.4.5.2 Durante cada periodo de amostragem, o sistema de medigao de vazao
do amostrador deve monitorar automaticamente a vazao volumeétrica da amostra, obtendo
medigoes da vazao em intervalos nao superiores a 30 segundos.

a) Usando essas medi¢oes de vazao intervaladas, o amostrador deve determinar ou cal-
cular os seguintes parametros relacionados ao fluxo, escalonados nas unidades de engenha-
ria especificadas:

1) A vazao instantanea ou média-intervalo, em L/min.
2) O valor da vazao média da amostra para o periodo da amostra, em L/min.

3) O valor do coeficiente de variagao (desvio padrao da amostra dividido pela média)
da vazao da amostra para o periodo da amostra, em porcentagem.

4) A ocorréncia de qualquer intervalo de tempo durante o periodo de amostragem
em que a vazao da amostra medida exceda a faixa de +5% da vazao média para o periodo de
amostragem por mais de 5 minutos, caso em que um indicador de alerta ser definido.

5) O valor do volume total da amostra integrada para o periodo de amostragem, em m?.

b) A determinagao ou o calculo desses valores deve excluir adequadamente os periodos
em que o amostrador é inoperante devido a interrupgao temporaria da energia elétrica, sob a
Secgao 7.4.13 deste anexo, ou corte da vazao, sob a Segao 7.4.4 deste anexo.

c) Estes parametros devem ser acessiveis ao operador do amostrador, conforme especi-
ficado no Quadro 1 do item 7.4.19. Alem disso, € fortemente encorajado que a vazao para cada
intervalo de 5 minutos durante o periodo de amostragem esteja disponivel para o operador
apos o final do periodo de amostragem.

7.4.6 Teste de vazamento.

7.4.6.1 Vazamento externo. O amostrador deve incluir capacidade de realizar
teste de vazamento de ar externo que consiste em componentes, acessorios, controles de
interface do operador, procedimento escrito no Manual de Operagao/Instrugdes associado,
sob a Segao 7.4.18 deste anexo, e todas as outras capacidades funcionais necessarias para
permitir e facilitar o operador do amostrador a realizar convenientemente um teste de vaza-
mento do amostrador em um local de monitoramento de campo sem equipamento adicional.
Os componentes do amostrador a serem submetidos a este teste de vazamento incluem to-
dos os componentes e suas interconexdoes em que o vazamento de ar externo causaria ou po-
deria causar um erro na medigao do amostrador do volume total de ar da amostra que passa
pelo filtro de amostra.

a) A técnica sugerida para o operador usar para este teste de vazamento é a seguinte:

1) Remova a entrada do amostrador e instale o adaptador de medigao de vazao for-
necido com o amostrador, conforme Segao 7.3.6 deste anexo.

2) Feche a valvula no adaptador de medigao de vazao e use a bomba de ar do amos-
trador para estabelecer um vacuo parcial no amostrador, incluindo (pelo menos) o impacta-
dor, o conjunto do suporte do filtro (filtro no lugar), dispositivo de medigao de vazdo e interco-
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nexoes entre estes dispositivos, de pelo menos 55 mmHg (coluna de agua de 75 cm), medidos
num local a jusante do conjunto do suporte do filtro.

3) Ligue o sistema de fluxo a jusante destes componentes para isolar os componen-
tes sob vacuo da bomba, como por exemplo com uma valvula incorporada.

4) Pare a bomba.

5) Mega o vacuo preso no amostrador com um dispositivo de medigao de pressao
integrado.

6) (i) Mega o vacuo no amostrador com o dispositivo de medigao de pressao embu-
tido novamente em um momento posterior, pelo menos 10 minutos apos a primeira medigao
de pressao.

(i) Atengao: Apos a conclusao do teste, a valvula adaptadora deve ser aberta len-
tamente para limitar a vazao de ar no amostrador. A vazao excessiva de ar pode soprar o 6leo
para fora do impactador.

7) Ao concluir o teste, abra a valvula do adaptador, remova o adaptador e os plugues
e restaure o amostrador para a configuragao operacional normal.

(b) O procedimento de teste de vazamento associado exigird que, para a passagem bem-
-sucedida deste teste, a diferenca entre as duas medigoes de pressao nao seja maior do que
o numero em mm de Hg especificado para o amostrador pelo fabricante, com base no volume
interno real do amostrador, que indica um vazamento menor que 80 mL/min.

(c) Variagoes da técnica sugerida ou uma técnica alternativa de teste de vazamento ex-
terno podem ser necessarias para os amostradores cujo projeto ou configuragao tornaria a
técnica sugerida impossivel ou impraticavel. O procedimento de teste de vazamento exter-
no especifico proposto, ou particularmente uma técnica de teste de vazamento alternativa,
proposto para um determinado amostrador candidato pode ser descrito e submetido para
aceitabilidade individual especifica, como parte de uma aplicagao de referéncia ou método
equivalente.

7.4.6.2 Vazamento interno de bypass do filtro. O amostrador deve incluir capa-
cidade de verificagao de vazamento interno do bypass do filtro, composto de componentes,
acessorios, controles da interface do operador, procedimento escrito no Manual de Opera-
gao/Instrugoes e todas as outras capacidades funcionais necessarias para permitir e facilitar
o operador do amostrador. Teste de vazamento de bypass do filtro interno no amostrador em
um local de monitoramento de campo sem equipamento adicional. O objetivo do teste é de-
terminar se qualquer parte da vazao de amostra que vazar pelo filtro de amostra sem passar
pelo filtro € insignificante em relagao a vazao de projeto do amostrador.

a) A técnica sugerida para o operador usar para este teste de vazamento é a seguinte:

1) Realize um teste de vazamento externo conforme previsto na Segao 7.4.6.1 deste
anexo, que indica a aprovagao do teste de vazamento externo prescrito.

2) Instale um material de membrana impermeavel ao fluxo na gaveta do filtro, com
ou sem filtro, conforme apropriado, o que efetivamente impede o fluxo de ar atraveés do filtro.

3) Use a bomba de ar do amostrador para aspirar um vacuo parcial no amostrador, a
jusante do conjunto do suporte do filtro, de pelo menos 55 mmHg (coluna de agua de 75 cm).

4) Ligue o sistema de fluxo a jusante do suporte do filtro para isolar os componentes
sob vacuo da bomba, por exemplo, com uma valvula incorporada.

5) Pare a bomba.

6) Mega o vacuo preso no amostrador com o dispositivo de medigao de pressao
integrado.

7) Mega o vacuo no amostrador com o dispositivo de medi¢ao de pressao embutido



novamente em um momento posterior pelo menos 10 minutos apds a primeira medigao de
pressao.

8) Remova o plugue de fluxo e a membrana e restaure o amostrador para a configu-
racao normal de operagao.

b) O procedimento de teste de vazamento associado exigird que, para a passagem bem-
-sucedida deste teste, a diferenga entre as duas medigoes de pressao nao seja maior do que o
numero em mm de Hg especificado pelo fabricante do amostrador, com base no volume inter-
no real. da por¢ao do amostrador sob vacuo, que indica um vazamento menor que 80 mL/min.

c) Variagoes da técnica sugerida ou uma alternativa interna, técnica de teste de vaza-
mento de bypass do filtro pode ser necessaria para amostradores cujo desenho ou configu-
ragao tornaria a técnica sugerida impossivel ou impraticavel. O procedimento especifico de
teste de vazamento interno proposto, ou particularmente uma técnica de teste de vazamento
interna alternativa proposta para um amostrador candidato em particular, pode ser descrito e
submetido para aceitabilidade individual especifica como parte de uma aplicagao de referén-
cia ou metodo equivalente.

7.4.7 Faixa de condigoes operacionais. O amostrador € necessario para operar ade-
quadamente e atender a todos os requisitos especificados neste anexo nas seguintes faixas
operacionais.

7.4.7.1 Temperatura ambiente. -30 a 45 °C.
7.4.7.2 Umidade relativa ambiente. O a 100%.
7.4.7.3 Faixa de pressao barométrica. 600 a 800 mmHg.

7.4.8 Sensor de temperatura ambiente. O amostrador deve ter capacidade de medir
a temperatura do ar ambiente ao redor do amostrador na faixa de -30 a 45 °C, com uma reso-
lugao de 0,1 °C e exatidao de + 2,0 °C, com e sem insolagao solar maxima.

7.4.8.1 O sensor de temperatura ambiente deve ser montado externamente ao
involucro do amostrador e deve ter uma protegao solar passiva, naturalmente ventilada. O
sensor deve estar localizado de forma a que todo o protetor solar esteja pelo menos 5 cm
acima do plano horizontal do abrigo (excluindo o tubo de entrada e o tubo descendente) e ex-
terno ao plano vertical do lado mais proximo ou da protuberancia da capa ou abrigo do amos-
trador. O erro maximo de medigao da temperatura do sistema de medi¢cao da temperatura
ambiente deve ser inferior a 1,6 °C a1 m/s de velocidade do vento e 1000 W/m? de intensidade
da radiagao solar.

7.4.8.2 O sensor de temperatura ambiente deve ser de tal desenho e montado
de modo a facilitar sua conveniente desmontagem e imersao em um liquido para calibragao e
comparagao com o sensor de temperatura do filtro, sob a Segao 7.4.11 deste anexo.

7.4.8.3 A medigao de temperatura ambiente deve ser atualizada pelo menos a
cada 30 segundos durante os modos de operagao de amostragem e de espera (nao amostra-
gem). Uma indicagao visual do valor atual (mais recente) da medigao da temperatura ambiente,
atualizada pelo menos a cada 30 segundos, deve estar disponivel para o operador do amostra-
dor durante os modos de operagao de amostragem e de espera (nao amostragem), conforme
especificado no Quadro 1 da Segao 7.4.19 deste anexo.

7.4.8.4 Amedicao da temperatura ambiente deve ser usada com a finalidade de
monitorar o desvio da temperatura do filtro da temperatura ambiente, conforme exigido pela
Secao 7.4.11 deste anexo, e pode ser usada para efetuar o controle da temperatura do filtro,
sob a Secao 7.4.10 deste anexo, ou calculo da vazao volumeétrica, sob as segoes 7.4.1 a 7.4.5
deste anexo, se apropriado.

7.4.8.5 Apos o final de cada periodo de amostragem, o amostrador deve repor-
tar a temperatura maxima, minima e média para o periodo de amostragem, conforme especi-
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ficado no Quadro 1 da Segao 7.4.19 deste anexo.

7.49 Sensor barométrico ambiente. O amostrador deve ter capacidade para medir
a pressao barométrica do ar ao redor do amostrador em uma faixa de 600 a 800 mmHg. Esta
medicao da pressao barométrica deve ter uma resolugao de S mmHg e uma precisao de 10
mmHg e deve ser atualizada pelo menos a cada 30 segundos. Uma indicagao visual do valor
da medicao da pressao barométrica atual (mais recente), atualizada pelo menos a cada 30 se-
gundos, deve estar disponivel para o operador do amostrador durante os modos de operagao
de amostragem e de espera (nao amostragem), conforme especificado no Quadro 1 da Segao
7.4.19 deste anexo. Esta medida de pressao baromeétrica pode ser usada para fins de calculo
da vazao volumétrica, sob as se¢des 7.4.1 a 7.4.5 deste anexo, se apropriado. Apos o final de
um periodo de amostragem, o amostrador deve reportar as pressoes barométricas maximas,
minimas e médias para o periodo de amostragem, conforme especificado no Quadro 1 da Se-
cao 7.4.19 deste anexo.

7.4.10 Controle de temperatura do filtro (amostragem e pés-amostragem). O amos-
trador deve fornecer um meio para limitar a elevagao da temperatura do filtro de amostra
(todos os filtros de amostra para amostradores sequenciais), da insolagao e outras fontes,
até nao mais de 5 °C acima da temperatura do ar ambiente ao redor do amostrador, durante
a amostragem e periodos pos-amostragem de operagao. O periodo pdés-amostragem € o pe-
riodo de nao amostragem entre o final do periodo de amostragem ativo e o tempo de recupe-
ragao do filtro de amostragem pelo operador do amostrador.

7.4.11 Sensor(es) de temperatura do filtro.

7.4.11.1 O amostrador deve ter a capacidade de monitorar a temperatura do
filtro de amostra (todos os filtros de amostra para amostradores sequenciais) na faixa de -30
a 45 °C durante os periodos de amostragem e nao amostragem. Embora a localizagao exata
deste sensor de temperatura nao seja explicitamente especificada, o sistema de medigao de
temperatura do filtro deve demonstrar concordancia, dentro de 1 °C, com um sensor de tem-
peratura de teste localizado a 1 cm do centro do filtro a jusante do filtro durante os modos de
amostragem nao amostragem. Esta medigao de temperatura do filtro deve ter uma resolugao
de 0,1 °C e precisao de £1,0 °C. Este sensor de temperatura deve ser de tal desenho e mon-
tado de tal maneira que facilite sua desmontagem e imersao razoavelmente conveniente em
um liquido para calibragao e comparagao com o sensor de temperatura ambiente sob a Segao
7.4.8 deste anexo.

7.4.11.2 A medigao de temperatura do filtro deve ser atualizada pelo menos a
cada 30 segundos durante os modos de operagao de amostragem e de espera (ndo amostra-
gem). Uma indicagao visual do valor atual (mais recente) da medi¢ao de temperatura do filtro,
atualizada pelo menos a cada 30 segundos, deve estar disponivel para o operador do amostra-
dor durante os modos de operagao de amostragem e de espera (nao amostragem), conforme
especificado no Quadro 1 da Segao 7.4.19 deste anexo.

7.4.11.3 Para amostradores sequenciais, a temperatura de cada filtro deve ser
medida individualmente, a menos que possa ser mostrado, que a temperatura de cada filtro
pode ser representada por uma quantidade menor de sensores de temperatura.

7.4.11.4 O amostrador também deve fornecer um indicador de bandeira de ad-
verténcia apds qualquer ocorréncia na qual a temperatura do filtro (qualquer temperatura do
filtro para amostradores sequenciais) exceder a temperatura ambiente em mais de 5 °C por
mais de 30 minutos consecutivos durante a amostragem ou pés-amostragem, conforme es-
pecificado no Quadro 1 do item 7.4.19 deste anexo, sob a Segao 10.12 deste anexo, com relagao
a validade da amostra quando ocorre um sinalizador de adverténcia. Recomenda-se ainda
(nao obrigatodrio) que o amostrador seja capaz de registrar o diferencial maximo entre a tem-
peratura medida do filtro e a temperatura ambiente e sua hora e data de ocorréncia durante
os modos de operagao de amostragem e pés-amostragem (nao amostragem) e prevendo que
esses dados sejam acessiveis ao operador do amostrador apds o final do periodo de amostra-



gem, como sugerido no Quadro 1 da Segao 7.4.19 deste anexo.
7.4.12 Sistema de relogio/temporizador.

a) O amostrador deve ter um sistema programavel de controle/temporizagao de relégio
em tempo real que:

1) Seja capaz de manter a hora e data locais, incluindo ano, més, dia do més, hora,
minuto e segundo, com uma precisao de +1,0 minuto por més.

2) Fornega uma indicagao visual da hora atual do sistema, incluindo ano, més, dia
do més, hora e minuto, atualizada pelo menos a cada minuto, para verificagao da operadora.

3) Fornega controles apropriados ao operador para definir a hora e a data locais
corretas.

4) Seja capaz de iniciar o periodo de coleta de amostra e fluxo de ar da amostra em
um horario e data especificos, definidos pelo operador, e interromper o fluxo de ar da amostra
e encerrar o periodo de coleta do amostrador 24 horas (1440 minutos) mais tarde ou em data
e hora configuraveis pelo operador.

b) Os tempos de inicio e parada devem poder ser facilmente ajustados pelo opera-
dor do amostrador em £1,0 minuto. O sistema deve fornecer uma indicagao visual das confi-
guragoes atuais de tempo de partida e parada, legiveis para 1,0 minuto, para verificagao pelo
operador, e os tempos de inicio e parada tambéem devem estar disponiveis via porta de saida
de dados, conforme especificado no Quadro 1 da Segao 7.4.19 deste anexo. Apds a execugao
de um inicio de periodo de amostragem programado, o amostrador deve redefinir automa-
ticamente todas as informagodes do periodo de amostragem e as indicagdes do sinalizador
de adverténcia referentes a um periodo de amostragem anterior. Consulte também a Segao
7.4.15.4 deste anexo a respeito da retencao da data e hora atuais e os horarios programados
de inicio e parada durante uma interrupgao temporaria de energia elétrica.

7.4.13 Determinagao do tempo da amostra. O amostrador deve ser capaz de deter-
minar o tempo de coleta para cada amostra de MP25, com precisao de #1,0 minuto, medido
como o tempo entre o inicio do periodo de amostragem, sob a Segao 7.4.12 deste anexo e o
término da amostragem. Este tempo de amostra decorrido nao deve incluir periodos em que
o amostrador é inoperante devido a uma interrupgao temporaria da energia elétrica, sob a Se-
Ggao 7.4.15.4 deste anexo. Caso o tempo de amostragem decorrido determinado para o periodo
de amostragem nao esteja dentro do intervalo especificado para o periodo de amostragem
requerido na Segao 3.3 deste anexo, o amostrador deve definir um indicador de adverténcia. A
data e a hora do inicio do periodo de amostragem, o valor do tempo de amostragem decorrido
para o periodo de amostragem e o estado do indicador devem estar disponiveis para o opera-
dor do amostrador apds o final do periodo de amostragem, conforme especificado no Quadro
1 da Segao 7.4.19 deste anexo.

7.4.14 Gabinete externo. O amostrador deve ter um gabinete externo (ou gabinetes)
adequado para proteger o filtro e outros componentes que nao sejam a prova de intempéries
do amostrador de precipitagao, vento, poeira, extremos de temperatura e umidade; para aju-
dar a manter o controle de temperatura do filtro (ou filtros, para amostradores sequenciais); e
fornecer seguranga razoavel para os componentes e configuragées do amostrador.

7.4.15 Fornecimento de energia elétrica.

7.4.15.1 O amostrador deve ser operavel e funcionar como especificado aqui
quando operado em uma tensao de alimentagao elétrica de 105 a 125 volts AC (RMS) a uma
frequéncia de 59 a 61 Hz. A operagao opcional, conforme especificado em tensoes e/ou frequ-
éncias adicionais de fonte de alimentagao, nao deve ser impedida por este requisito.

7.4.15.2 O projeto e construgao do amostrador deve atender a todos os requi-
sitos de seguranga elétrica aplicaveis no Brasil.

7.4.15.3 O projeto de todos os controles elétricos e eletrénicos deve ser tal
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que fornega resisténcia razoavel a interferéncias ou mau funcionamento de niveis comuns ou
tipicos de campos eletromagnéticos dispersos (EMF), como pode ser encontrado em varios
locais de monitoramento e de niveis tipicos de transientes elétricos ou ruido eletrénico, que
muitas vezes ou ocasionalmente, pode estar presente em varias linhas de energia eletrica.

7.4.15.4 No caso de perda temporaria de energia elétrica, o amostrador nao
sera obrigado a indicar ou fornecer outras fungoes especificadas durante tal perda de ener-
gia, exceto que o sistema interno de relogio/temporizador deve manter sua hora local e ajuste
de data dentro de *1 minuto por semana, e o amostrador deve reter todo o tempo restante e
configuragoes programaveis e todos os dados necessarios para estar disponivel ao operador
do amostrador apds cada periodo de amostragem por pelo menos 7 dias sem energia elétrica.
Quando a energia elétrica estiver ausente no tempo definido pelo operador para iniciar um pe-
riodo de amostragem ou for interrompida durante um periodo de amostragem, o amostrador
iniciara automaticamente ou retomara a amostragem quando a energia elétrica for restaura-
da, se tal restauragao de energia ocorrer antes da parada definida pelo operador tempo.

7.4.15.5 O amostrador deve ter a capacidade de registrar e manter um registro
do ano, més, dia do més, hora e minuto do inicio de cada interrupgao de energia de mais de 1
minuto de duragao, até 10 interrupgoes por periodo de amostragem (mais de 10 interrupgoes
de energia devem invalidar a amostra, exceto quando uma excegao for medida, de acordo com
a Secgao 3.3 deste anexo). O amostrador deve providenciar para que esses dados de inter-
rupgao de energia estejam disponiveis ao operador do amostrador apds o final do periodo de
amostragem, conforme especificado no Quadro 1 da Segao 7.4.19 deste anexo.

7.4.16 Dispositivos de controle e interface do operador. O amostrador deve ter con-
troles mecanicos, elétricos ou eletrénicos, dispositivos de controle, circuitos eletricos ou ele-
tronicos, conforme necessario para fornecer o tempo, medigao e controle de vazao, controle
de temperatura, armazenamento e computagao de dados, interface do operador e outras
fungodes especificadas. Controles, exibicoes de dados e dispositivos de interface acessiveis
pelo operador devem ser projetados para serem simples, diretos, confiaveis e faceis de apren-
der, ler e operar em condigoes de campo. O amostrador deve ter provisao para entrada do
operador e armazenamento de até 64 caracteres de dados numéricos (ou alfanuméricos) para
fins de identificagao do local, do amostrador e da amostra. Esta informagao deve estar dis-
ponivel ao operador do amostrador para verificagao e alteragao e para saida através da porta
de saida de dados, juntamente com outros dados apos o final de um periodo de amostragem,
conforme especificado no Quadro 1 da Segao 7.4.19 deste anexo. Todos os dados que devem
estar disponiveis ao operador apos um periodo de coleta de amostras ou obtidos durante o
modo de espera em um periodo pos-amostragem devem ser retidos pelo amostrador ate se-
rem redefinidos, manualmente pelo operador ou automaticamente pelo amostrador no inicio
de uma nova amostra.

7.4.17 Requisito da porta de saida de dados. O amostrador deve ter uma conexao de
saida de dados padrao RS-232C atraves da qual os dados digitais podem ser exportados para
um dispositivo de armazenamento ou transmissao de dados externo. Todas as informagoes
que devem estar disponiveis no final de cada periodo de amostragem devem ser acessiveis por
meio desta conexao de saida de dados. A informagao que deve ser acessivel por meio desta
porta de saida é resumida no Quadro 1 da Segao 7.4.19 deste anexo. Como nao ¢ fornecido
nenhum formato especifico para os dados de saida, o fabricante ou fornecedor do amostra-
dor deve disponibilizar aos compradores do amostrador software de computador apropriado
capaz de receber dados de amostrador exportados e traduzir corretamente os dados em for-
mato de planilha padrao e, opcionalmente, quaisquer outros formatos que possam ser uteis
para os usuarios do amostrador. Este requisito nao impedira que o amostrador oferega outros
tipos de conexdes de saida, aléem da porta RS-232C requerida.

7.4.18 Manual de operagao/instrugao. O amostrador deve incluir uma operagao
abrangente associada ou manual de instrugodes, que inclui instrugoes operacionais detalha-
das sobre a configuragao, operagao, calibragao e manutengao do amostrador. Este manual



deve fornecer descrigoes completas e detalhadas dos procedimentos operacionais e de ca-
libragao prescritos para uso em campo do amostrador e de todos os instrumentos utilizados
como parte deste método de referéncia. O manual deve incluir uma adverténcia adequada de
possiveis perigos de seguranga que possam resultar do uso normal ou do mau funcionamento
do método e uma descrigao das precaugoes de seguranga necessarias. O manual tambem
deve incluir uma descrigao clara de todos os procedimentos relativos a instalagao, operagao,
manutencgao periodica e corretiva e solugao de problemas, e deve incluir diagramas de iden-
tificagao de pecas.

7.4.19 Requisitos de relatério de dados. As varias informagdoes que o amostrador
deve fornecer e como deve ser fornecido estao resumidas no Quadro 1 a seguir.

Quadro 1 - Resumo das informagodes a serem fornecidas pelo amostrador .

Método de extragao ultrassénica |Método de extragao de bloco quente

. Referéncia
Informagoes a serem de Secio d A . o : .
fornecidas e Segao do Fim do Exibicao Saida de Leitura

Anexo 8 rﬂg?{:g:ﬁ; periodo? visual® dados? digital®

Unidades

Vazao, intervalo maximo
de 30 segundos s Vv Vv XXX

Vazao, média para o pe-
riodo de amostragem

7.45.2 XX.X

Vazao, CV, por periodo

de amostragem 7.4.5.2 XXX

Vazao, média 5 min
fora da especificagao. On/Off
(FLAG?®)

Volume de amostra,
total

Temperatura ambiente,
intervalo de 30 segun-
dos

Temperatura, ambiente,
min., max., média para o
periodo de amostragem

Pressao barométrica,
ambiente, intervalo de
30 segundos

Pressao barométrica,
ambiente, min., max.,
média para o periodo de
amostragem

Temperatura do filtro,
intervalo de 30 segundos

Diferencial de tempera-
tura do filtro, intervalo
de 30 segundos, fora das
especificagoes. (FLAG®)

On/Off

Diferencial maximo da XX, °C
temperatura do filtro do
ambiente, data, hora de

ocorréncia HH.mm Hrs. Min

DD/MM/YY |Dia/Més/Ano

XX,
Data e hora DD/MM/YY

Dia/Més/Ano
Hrs. Min

HH.mm




XX, -
Configuragées de inicio Dia/Més/Ano

4. DD/MM/YY
e parada de amostragem Hrs. Min

HH.mm

XX,

Hora de inicio do perio- Dia/Més/Ano

DD/MM/YY
do de amostragem Hrs. Min

HH.mm

Tempo de amostra de-

corrido, fora da especi- 4. ‘

ficagdo. (FLAG®)

Interrupgoes de energia

<1 min. Hora de inicio dos '4.15. , | Hrs. Min
primeiros 10 registros

Informagoes inseridas pelo c

usuario, como amostrador 4, e d

e identificagao do local S

Fonte: Adaptado de CFR Title 40, Appendix L to Part 50, USA

O fornecimento dessas informagodes é obrigatdrio.

* O fornecimento dessas informagdes é opcional. Se as informagdes relacionadas ao periodo inteiro de amostragem forem forneci-
das opcionalmente antes do final do periodo de amostra, o valor fornecido devera ser o valor calculado para a parte do periodo de amostra-
gem concluida até o momento em que as informagdes sdo fornecidas.

Indica que essas informagdes também devem ser fornecidas ao banco de dados do Sistema de Qualidade do Ar (AQS). Para tempe-
ratura ambiente e pressdo barométrica, apenas a média do periodo de amostragem deve ser relatada.

1. E necessario que as informagoes estejam disponiveis ao operador a qualquer momento em que o amostrador estiver operando, seja
amostragem ou nao.

2. As informagdes referem-se a todo o periodo do amostrador e devem ser fornecidas apds o término do periodo de amostragem até
que sejam reinicializadas manualmente pelo operador ou automaticamente pelo amostrador no inicio de um novo periodo de amostragem.

3. As informagoes devem estar disponiveis ao operador visualmente.

4. As informagodes devem estar disponiveis como dados digitais na porta de saida de dados do amostrador especificada na Segao
7.4.12 deste anexo, apds o término do periodo de amostragem, até serem reinicializadas manualmente pelo operador ou automaticamente
pelo amostrador no inicio de uma nova amostra, periodo.

5. As leituras digitais, tanto visuais quanto de saida de dados, ndo devem ter menos que o nimero de digitos significativos e a reso-
lugao especificada.

6. As bandeiras de aviso do amostrador (Flags) podem ser exibidas ao operador por um tnico indicador de bandeira ou cada bandeira
pode ser exibida individualmente. Apenas um aviso de flag set (on) deve ser indicado; um sinalizador de desativado (ndo definido) pode ser
indicado pela auséncia de um aviso de sinalizagao. Os usuarios do amostrador devem consultar a Segao 10.12 deste anexo a respeito da va-
lidade das amostras para as quais o amostrador forneceu uma adverténcia de bandeira associada.

8. Pesagem do Filtro

8.1 Balanga analitica. A balanga analitica usada para pesar os filtros deve ser adequada
para a pesagem do tipo e tamanho dos filtros especificados, sob a Segao 6 deste anexo, e ter
uma legibilidade de 1 ug. A balanga deve ser calibrada conforme especificado pelo fabricante
na instalagao e recalibrada imediatamente antes de cada sessao de pesagem.

8.2 Condicionamento do filtro. Todos os filtros de amostras utilizados devem ser condi-
cionados imediatamente antes das pesagens pré e pés-amostragem, conforme especificado
abaixo.

8.2.1 Temperatura média: 20 a 23 °C.
8.2.2 Controle de temperatura: 2 °C durante 48 horas.

8.2.3 Umidade meédia: Geralmente, 30-40% de umidade relativa; entretanto, onde
for possivel demonstrar que a umidade relativa média do ambiente durante a amostragem é
inferior a 30%, o condicionamento € permitido em uma umidade relativa média dentro de +5%
de umidade relativa do ar durante a amostragem, mas nao menos que 20%.
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8.2.4 Controle de umidade: + 5% de umidade relativa ao longo de 48 horas.
8.2.5 Tempo de condicionamento: Nao menos de 48 horas.
8.3 Procedimento de pesagem.

8.3.1 Novos filtros devem ser colocados no ambiente de condicionamento imediata-
mente apos a chegada e armazenados la até a pesagem de pré-amostragem.

8.3.2 A balanga analitica deve estar localizada no mesmo ambiente controlado em
que os filtros sao condicionados. Os filtros devem ser pesados imediatamente apds o periodo
de condicionamento, sem exposigao intermediaria ou transitéria a outras condigoes ou am-
bientes.

8.3.3 Os filtros devem ser condicionados nas mesmas condigdes (umidade dentro
de + 5% de umidade relativa) antes das pesagens pré e péos-amostragem.

8.3.4 As pesagens preé e pos-amostragem devem ser realizadas na mesma balanga
analitica, usando uma técnica eficaz para neutralizar cargas estaticas no filtro. Se possivel,
ambas as pesagens devem ser realizadas pelo mesmo técnico.

8.3.5 A pesagem de pré-amostragem (tara) deve ocorrer dentro de 30 dias do peri-
odo de amostragem.

8.3.6 O condicionamento e pesagem pos-amostragem devem estar concluidos den-
tro de 240 horas (10 dias) apds o término do periodo de amostragem, a menos que a amos-
tra do filtro seja mantida a temperaturas abaixo da temperatura ambiente média durante a
amostragem (ou 4 °C ou abaixo para temperaturas médias de amostragem inferiores a 4 °C)
durante o periodo entre a retirada do amostrador e o inicio do condicionamento, caso em que
o periodo nao deve exceder 30 dias.

8.3.7 Filtro de branco.

8.3.7.1 Novos filtros de branco de campo devem ser pesados junto com a pesa-
gem de pré-amostragem (tara) de cada lote de filtros MP2s. Esses filtros vazios devem ser trans-
portados para o local de amostragem, instalados no amostrador, recuperados do amostrador
sem amostragem e pesados novamente como uma verificagao de controle de qualidade.

8.3.7.2 Novos filtros de branco de laboratério serao pesados junto com a pesa-
gem de pré-amostragem (tara) de cada conjunto de filtros MPz2s. Esses filtros de branco de la-
boratorio devem permanecer no laboratorio em recipientes de protegao durante a amostragem
de campo e devem ser pesados novamente como uma verificagao de controle de qualidade.

9. Calibragao
Areferéncia 13.2, deste anexo, contém orientagoes adicionais.
9.1 Requisitos gerais.

9.1.1 A calibragao multiponto e a verificagao de ponto Unico do dispositivo de medi-
gao de vazao do amostrador devem ser realizadas periodicamente para estabelecer e manter
a rastreabilidade de medigoes de vazao subsequentes a um padrao de vazao.

©.1.2 Um calibrador padrao de vazao oficial deve ser usado para calibrar ou verificar
o dispositivo de medigao de vazao do amostrador com uma precisao de £2%. O calibrador pa-
drao de vazao deve ser um dispositivo separado e independente projetado para ser conectado
ao adaptador de medigao de vazao, conforme Figura L-30 da Referéncia 13.1 deste anexo. Este
calibrador padrao de vazao deve ter sua propria certificagao e ser rastreavel. Se ajustes na
calibragao do sistema de medigao de vazao do amostrador devem ser feitos em conjunto com
uma auditoria do sistema de medigao de vazao do amostrador, tais ajustes devem ser feitos
apos a auditoria. A referéncia 13.2 deste anexo contém orientagodes adicionais.

9.1.3 O dispositivo de medigao de vazao do amostrador deve ser recalibrado apos
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manutengao eletromecanica ou transporte do amostrador.
9.2 Calibragao da vazao/procedimento de verificagao.

9.2.1 Os amostradores MP25 podem empregar varios tipos de dispositivos de con-
trole e medigao de vazao. O procedimento especifico usado para calibragao ou verificagao do
dispositivo de medigao de vazao variara dependendo do tipo de controlador de taxa de vazao e
medicao de taxa de vazao empregada. A calibragao deve ser em termos de vazao volumétrica
real (Qa), medida no tubo de entrada do amostrador. O procedimento genérico dado aqui ser-
ve para ilustrar as etapas gerais envolvidas na calibragao de um amostrador de MP2s. O ma-
nual de instrugdes/operagao do amostrador exigido na Segao 7.4.18 deste anexo e o Manual de
Garantia da Qualidade (referéncia 13.2 deste anexo) fornecem orientagdes mais especificas e
detalhadas para a calibragao.

9.2.2 O calibrador padrao de vazao usado para calibragao da vazao deve ter sua
propria certificagao e ser rastreavel. Uma relagao de calibragao para o padrao de vazao, por
exemplo, uma equagao, curva ou familia de curvas relacionando vazao real (Qa) a leitura do
indicador de vazao, deve ser estabelecida com precisao de 2% acima da faixa esperada de
temperatura ambiente e pressoes nas quais o padrao de vazao pode ser usado. O padrao de
vazao deve ser recalibrado ou verificado novamente pelo menos anualmente.

9.2.3 O dispositivo de medigao de vazao do amostrador deve ser calibrado ou ve-
rificado removendo a entrada do amostrador e conectando o calibrador padrao de vazao ao
tubo de fundo do amostrador de acordo com o manual de operagao/instrugao, de modo que
o padrao de taxa de vazao mega com precisao a vazao do amostrador. O operador do amos-
trador deve primeiro realizar uma verificagao de vazamento do amostrador e confirmar que o
amostrador passa no teste de vazamento e, em seguida, verificar se nao ha vazamentos entre
o padrao de vazao e o amostrador.

9.2.4 Arelagao de calibragao entre a vazao (em L/min real) indicada pelo padrao de
vazao e pelo dispositivo de medigao de vazao do amostrador deve ser estabelecida ou verifi-
cada de acordo com o manual de operagao/instrugao do amostrador. Corregoes de tempera-
tura e pressao para a vazao indicada pelo padrao de vazao podem ser necessarias para certos
tipos de padroes de vazao. A calibragao do dispositivo de medigao de vazao do amostrador
deve consistir de pelo menos trés medigoes de vazao separadas (calibragao multiponto) uni-
formemente espagadas dentro da faixa de -10% a +10% da vazao operacional do amostrador,
Secao 7.4.1 deste anexo. A verificagao da vazao do amostrador deve consistir na medigao de
uma vazao na vazao operacional do amostrador. O manual de instrugdes/operagao do amos-
trador e a referéncia 13.2 deste anexo fornecem orientagao adicional.

9.2.5 Se, durante a verificagao da vazao, a leitura do indicador de vazao ou do dispo-
sitivo de medigao do amostrador diferir em * 4% ou mais da taxa de vazao medida pelo padrao
de vazao, uma nova calibragao multiponto deve ser executada e a verificagao da vazao deve
entao ser repetida.

9.2.6 Apods a calibragao ou verificagao, o padrao de vazao deve ser removido do
amostrador e a entrada do amostrador deve ser reinstalada. Em seguida, a vazao normal de
operagao do amostrador (em L/min) deve ser determinada com um filtro limpo no lugar. Se a
vazao indicada pelo amostrador diferir em = 2% ou mais da vazao necessaria do amostrador, a
vazao do amostrador deve ser ajustada para a vazao requerida, sob a Segao 7.4.1 deste anexo.

9.3 Calibragao ou verificagao periédica da calibragao dos sistemas de medigao da tem-
peratura ambiente, temperatura do filtro e pressao barométrica do amostrador também sao

necessarias.

10. Procedimento de Medi¢gao de MP25

O procedimento detalhado para obter medigoes validas de MP2s com cada amostrador



especifico designado como parte de um método de referéncia para MP25s sob a parte deve ser
fornecido na operagao especifica do amostrador ou no manual de instrugodes exigido pela Se-
gao 7.4.18 deste anexo. Orientagdes complementares sao fornecidas na Segao 2.12 do Manual
de Garantia de Qualidade listado na referéncia 13.2 deste anexo. O procedimento genérico
dado aqui serve para ilustrar as etapas gerais envolvidas na coleta e medigao da amostra de
MPz2s; usando um amostrador de método de referéncia MP2s.

10.1 O amostrador deve ser configurado, calibrado e operado de acordo com as orienta-
GoOes especificas e detalhadas fornecidas no manual de instrugoes ou operagao do amostrador
especifico e de acordo com um programa especifico de garantia de qualidade desenvolvido
e estabelecido pelo usuario, com base nas orientagoes suplementares aplicaveis, conforme
referéncia 13.2 deste anexo.

10.2 Cada novo filtro de amostra deve ser inspecionado para o tipo e tamanho corretos
e para furos, particulas e outras imperfeigoes. Filtros inaceitaveis devem ser descartados. Um
numero de identificagao uUnico deve ser atribuido a cada filtro, e um registro de informagoes
deve ser estabelecido para cada filtro. Se o numero de identificagao do filtro nao for ou nao
puder ser marcado diretamente no filtro, deverao ser estabelecidos meios alternativos, como
um contéiner de armazenamento identificado pelo numero, para manter a identificagao posi-
tiva do filtro.

10.3 Cada filtro deve ser colocado no ambiente de condicionamento de acordo com os
requisitos especificados na Segao 8.2 deste anexo.

10.4 Apds o condicionamento, cada filtro devera ser pesado de acordo com os requisitos
especificados na Segao 8 deste anexo e o peso pré-amostragem registrado com o numero de
identificagao do filtro.

10.5 Um filtro numerado e pré-pesado devera ser instalado no amostrador seguindo as
instrugoes fornecidas no manual de instrugoes ou operagao do amostrador.

10.6 O amostrador deve ser verificado e preparado para a coleta de amostras de acordo
com as instrugoes fornecidas no manual de operagao ou instrugao do amostrador e com o
programa especifico de garantia de qualidade estabelecido para o amostrador pelo usuario.

10.7 O cronémetro do amostrador deve ser configurado para iniciar a coleta de amostras
a zero hora (O0OhOO) no inicio do periodo de amostragem desejado e interromper a coleta de
amostras 24 horas depois.

10.8 Informagoes relacionadas a coleta de amostras (localizagao do amostrador ou nu-
mero de identificagao, data da amostra, numero de identificagao do filtro, modelo do amos-
trador e numero de série) devem ser registradas e, se apropriado, inseridas no amostrador.

10.9 O amostrador deve poder coletar a amostra de MP25s durante o periodo definido de
24 horas.

10.10 No caso de amostrador com capacidade para mais de 1 filtro, verificar apos o peri-
odo de 24 horas, se a operagao automatica de mudanga de filtro ocorreu sem incidentes. Esse
procedimento € importante para garantir que os proximos filtros dos outros dias futuros se-
jam expostos normalmente. No final do periodo de coleta de amostras, o filtro, ainda contido
no filtro cassete, deve ser cuidadosamente retirado do amostrador, seguindo o procedimento
previsto na operagao do amostrador ou manual de instrugdes e o programa de garantia de
qualidade, e colocados em um recipiente de protegao. O recipiente de protegao nao deve
conter material solto que possa ser transferido para o filtro. O recipiente de protecao deve
segurar o cassete de filtro de forma que a tampa nao entre em contato com as superficies do
filtro. A referéncia 13.2 na Secgao 13.0 deste anexo contém informagoes adicionais.

10.11 O volume total da amostra em m?® real para o periodo de amostragem e o tempo de-
corrido da amostra deve ser obtido do amostrador e registrado de acordo com as instrugoes
fornecidas na operagao do amostrador ou no manual de instrugoes. Todas as bandeiras de
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aviso do amostrador (flags) e outras informagoes requeridas pelo programa local de garantia
da qualidade também devem ser registradas.

10.12 Todos os fatores relacionados com a validade ou representatividade da amostra,
tais como adulteragao ou mau funcionamento do amostrador, condigdes meteorologicas nao
usuais, atividade de construgao, incéndios ou tempestades de poeira etc. devem ser registra-
dos conforme exigido pelo programa local de garantia da qualidade. A ocorréncia de um alerta
de bandeira (flag) durante um periodo de amostragem nao indica necessariamente uma amos-
tra invalida, mas deve indicar a necessidade de revisao especifica dos dados de Controle de
Qualidade (CQ) por um oficial de garantia de qualidade para determinar a validade da amostra.

10.13 Ap0ds a retirada do amostrador, o filtro exposto contendo a amostra de MP25s deve
ser transportado para o ambiente de condicionamento do filtro o mais rapido possivel, para
subsequente pesagem. Durante o periodo entre a retirada do filtro do amostrador e o inicio
do condicionamento, o filtro deve ser, se possivel, mantido resfriado e continuamente prote-
gido da exposigao a temperaturas superiores a 25 °C para proteger a integridade da amostra
e minimizar a perda de componentes volateis durante transporte e armazenamento. Veja a
Segao 8.3.6 deste anexo com relagao aos prazos para completar a pesagem pés-amostragem.
Consulte a referéncia 13.2 deste anexo para obter orientagao adicional sobre o transporte de
amostradores de filtro para o laboratorio de condicionamento e pesagem.

10.14. Ofiltro exposto contendo a amostra de MP2s deve ser novamente condicionado no
ambiente de condicionamento de acordo com os requisitos especificados na Segao 8.2 deste
anexo.

10.15. O filtro deve ser novamente pesado apds o condicionamento de acordo com os
requisitos especificados na Segao 8 deste anexo, e o peso da pés-amostragem deve ser regis-
trado com o numero de identificagao do filtro.

10.16 A concentragao de MP25s deve ser calculada conforme especificado na Segao 12
deste anexo.

11. Manuten¢ao do Amostrador

11.1 O amostrador deve ser submetido a manutengoes conforme descrito no manual de
operagao ou de instrugao especificos do amostrador, exigido na Segao 7.4.18 deste anexo e de
acordo com o programa de garantia de qualidade especifico desenvolvido e estabelecido pelo
usuario com base na orientagao suplementar aplicavel fornecida na referéncia 13.2 deste anexo.

12. Calculos

12.1 A concentracao de MP25 é calculada como:
MP25 = (Pf - Pi)/Vpad

Onde:

MPz25 = concentragao em massa de MP2s, ug/m?;

Ps, Pi = pesos finais e iniciais do filtro usado para coletar particulas MP2s, ug;
Vpad = volume de ar total amostrado em unidades de volume padrao, m?;

Nota: O tempo total de amostragem deve estar entre 1.440 £ 15 min para uma amostra
de MPz2s, entretanto, veja também a Segao 3.3 deste anexo.



13. Referéncias

13.1 Title 40, Appendix L to Part SO — Reference Method for the Determination of Fine
Particulate Matter as PM2.5 in the Atmosphere - Code of Federal Regulations, USA.

13.2 Quality Assurance Guidance Document 2.12. Monitoring PM2.5 in Ambient Air Using
Designated Reference or Class I Equivalent Methods. U.S. EPA, National Exposure Research
Laboratory. Research Triangle Park, NC, November 1988 or later edition. Disponivel em: <ht-
tps:/www3.epa.gov/ttnamtil/files/ambient/pm25/ga/m212.pdf>. Acesso em agosto, 2019.
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ANEXO I - Método de Referéncia Manual para a Determinagao
da Concentragao de Fumaga pelo Método da Refletancia da
Luz

1. Objetivo

1.1 Sao descritos os procedimentos para a determinagao da concentragao de fumaga,
pela refletancia da luz.

1.2 Sua aplicagao é adequada quando o material particulado avaliado provém de proces-
sos de combustao, ou seja, é constituido basicamente de fuligem (material carbonaceo).

2. Aparelhagem
Na aplicagao deste método é utilizada a seguinte aparelhagem:

a) funil de vidro com boca de (40+\-10)mm de diametro, angulo de 602 e haste com dia-
metro interno de 6,5mm;

b) tubo flexivel de PVC transparente ou equivalente, de 6,5mm de didmetro interno;
c) suporte para porta-filtro;

d) porta-filtro que permita a distribuigao uniforme de particulas sobre um filtro de 10cm?
de area de filtragao;

e) papel de filtro com 55 mm de diametro;

f) orificio critico capaz de manter a vazao com um erro menor que 2%. Uma agulha hipo-
dérmica, que dé a vazao de 2 L/min, pode ser usada como orificio critico. Alternativamente, a
medicao de vazao pode ser efetuada com rotametro calibrado;

g) bomba de vacuo capaz de manter a vazao de 2 L/min e, no caso de orificio critico, tam-
bém um diferencial de pressao maior de 70 kPa (0,7 atm);

h) dispositivo para calibragao de vazao com erro menor que 1%, com as seguintes carac-
teristicas:

- cilindro de vidro graduado, transparente, com 2 marcagoes com volume aferido entre
elas de 500 mL, conforme Figura 1

- suporte para fixagao do cilindro de calibragao.

i) contador elétrico de horas (horametro);

j) disjuntor elétrico para o conjunto de horametro e bomba de vacuo;

k) cronémetro de precisao com sensibilidade de até décimos de segundo;

l) refletédmetro completo.

3. Execugao do Ensaio
3.1 Principio do Método

O ar € aspirado atraves de uma bomba de vacuo, passando por um filtro de papel que
retém a poeira. Determina-se a refletancia da mancha formada no papel e, mediante curva
padrao, avalia-se a concentragao de fumaga na superficie do filtro. O resultado € expresso em
Mg de fumaga normalizada internacional por m* do ar.

3.2 Procedimento

3.2.1 Amostragem



3211 Montar o sistema de amostragem com a disposigao da Figura 2,
mantendo o funil de captagao de ar a uma altura de 2 m a 15 m do solo. Utilizar no maximo ém
de tubo flexivel entre o funil e o filtro; raios de curvatura nao devem ser inferiores a 50 mm.

3212 Calibrar o sistema e calcular a vazao Q de amostragem em L/min.

3.21.3 Colocar um papel de filtro numa placa de Petri, ou outro recipiente
similar e leva-lo a estagao amostradora.

3.214 Colocar o papel de filtro no porta-filtro, de modo que o ar penetre
pela face mais lisa.

3.2.15 Instalar o porta-filtro de maneira que o papel permanega em
posi¢ao horizontal.

3.216 Anotar em folha de campo o local, a data, a hora e o valor indicado
no horametro.

3.217 Ligar o sistema de amostragem e deixa-lo operando pelo periodo desejado.

Nota: Na escolha do periodo de amostragem, considerar que a faixa ideal para
medicao da refletancia situa-se entre 40% e 90% (indice de obscurecimento entre 60% e 10%
respectivamente).

3.218 Desligar o sistema.

3.219 Anotar em folha de campo o valor final do horametro, data e hora
final da amostragem. Calcular o tempo real (t) de amostragem por diferenga entre as leituras
final e inicial do horametro.

3.2.1.10 Abrir o porta-filtro e retirar o filtro cuidadosamente, de modo a nao
tocar na area exposta.

3.2.1.11 Identificar o filtro e anotar, em sua borda livre de material particulado, o
local e os dias de colocagao e retirada, sempre tomando cuidado para nao tocar na area exposta.

3.2.1.12 Guardar o filtro no recipiente de transporte, de modo que a face que
contém o material particulado permanega voltada para cima. Transportar ao laboratério.

3.2.2 Analise

3.2.2.1 Ligar o refletdmetro e deixa-lo aquecer-se, no minimo, pelo tempo reco-
mendado pelo fabricante.

3.2.2.2 Colocar, sobre uma superficie branca, um papel de filtro nao exposto
com a face mais lisa voltada para cima.

3.2.2.3 Colocar o detector do refletdmetro cuidadosamente sobre o papel
de filtro e ajustar o controle de sensibilidade para o valor de 100% de escala.

3.224 Retirar o detector.

3.2.2.5 Substituir o papel de filtro branco pelo exposto com a mancha de
material particulado voltada para cima.

3.22.6 Colocar o detector cuidadosamente sobre a mancha, certificando-
-se de que a luz incida sobre ela.

3.2.2.7 Anotar o valor (R) de refletancia.
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4. Resultados
4.1 Volume de ar amostrado.

Calcula-se pela formula:
V=10°.Qt
Equagéo 1
Onde:
V = volume de ar amostrado, em m?;
Q = vazao do sistema de amostragem, em L/min;
t =tempo real de amostragem, em min;
4.2 Concentragao de material particulado.
4.2.1 Calcula-se o indice de obscurecimento pela formula:
I=100 - R

Equagao 2

Onde:
I = indice de obscurecimento;
R =valor lido da refletancia (ver 3.2.2.7), em %.

4.2.2 A partir do indice de obscurecimento (I) calculado, obter na curva de calibra-
gao o valor da concentragao superficial de fumaga normalizada internacional (s), em pg por
cm? de superficie exposta ao filtro.

Notas:

a) A Figura 3 apresenta a curva de calibragao para um refletémetro Evans Electrosele-
nium Ltda e papel de filtro Whatman n2 1. O Quadro 1 deste anexo foi construido a partir da
curva da Figura 3.

b) Este Método nao restringe o uso de refletémetro e papel de filtro a qualquer marca
comercial. Portanto, no uso de outro refletdmetro e/ou tipo de papel de filtro, utilizar curva de
calibragao adequada aos mesmos. Ver referéncia 6.1 deste anexo, paginas 20 a 27.

423 Calcula-se a concentragao de fumaga normalizada internacional pela formula:
c=5S- A
4
Equagao 3
Onde:

C = concentragao de fumaga normalizada internacional, em pg/m?;

s = concentragao superficial de fumaga normalizada internacional, em pg/cm?;
A
\Y

area da mancha, em cm?;

volume de ar amostrado, em m?.

S. Calibragao do Sistema de Amostragem
5.1 Procedimento.
5.1.1 Soltar o tubo conectado ao porta-filtro.
5.1.2 Conecta-lo ao medidor de vazao, que permanece em posigao vertical.

5.1.3 Ligar a bomba e ajustar a vazao de amostragem, no caso de uso de rotametro.



5.1.4 Erguer o recipiente que contém a solugao de agua-detergente, até encostar a
solugao ao bocal do cilindro, fazendo com que se forme uma pelicula. Repetir varias vezes esta
operagao, ate que se fome uma pelicula que percorra inteiramente o cilindro, sem se romper.
A pelicula deve manter-se plana em todo o seu trajeto.

5.1.5 Erguer o recipiente com detergente de maneira a se formar uma unica pelicula,
acionando o crondmetro quando esta passar pela marca inicial de aferigao. Parar o cronéme-
tro quando a pelicula passar pela marca final de afericao. Repetir a operagao até que se obte-
nha por 3 vezes consecutivas, os tempos correspondentes a vazao desejada, com tolerancia
de =/- 5 décimos de segundo.

5.1.6 Calcular a média aritmética dos tempos obtidos e, a partir desta, a vazao do
amostrador (litros por minuto) por meio da férmula:

"4
Q=_—_—__x60
T
Equagao 4
Onde:
Q = vazao, em L/min;
V = volume do cilindro, em L;
T = tempo médio, em s.
Figura 1 - Medidor de Vazao.
25 mm
15 mm
A
VOLUME
CALIBRADO 380 mm
500 ml
\
@ int=50 mm

Fonte: Adaptado de WHO, 1976

Figura 2 - Esquema do sistema de amostragem.

PORTA FILTRO

ORIFICIO CRITICO OU ROTAMETRO

Ve

I ] BOMBA DE VACUO
FUNIL \ ] /
SUPORTE UNIVERSAL
N—
TUBO DE CONEXAO
o3T6]1] J/\/’

HORAMETRO

Fonte: Adaptado de WHO, 1976
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Figura 3 - Curva de calibragao para um refletémetro Evans Electroselenium Ltda e papel de filtro Whatman n2 1.
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Quadro 1 - Concentragao superficial (s), em pg/cm?, em fungédo do indice I.

Fonte: Adaptado de WHO, 1976

6. Referéncias
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le/10665/37047/WHO _OFFSET_24.pdf>
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