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RESUMO

Este protocolo foi elaborado com base em normas de referéncia a fim de
orientar no procedimento para coleta e analises de material particulado inalavel
(MPI). Neste protocolo s&o descritos os procedimentos de coleta, obtencdo da
massa de material particulado e armazenamento das amostras. O sistema de
coleta descrito trata-se de um amostrador dicotdmico para pequeno volume ou
minivol, desenhado para realizar coleta simultdnea das modas grossa
(2,5<¢$ <10 pum) e fina (¢<2,5um) do MPI, utilizado no Laboratério de
Aerossois, Solugdes Aquosas e Tecnologias (LAQUATEC), do Centro de
Ciéncias do Sistema Terrestre (CCST), do Instituto Nacional de Pesquisas
Espaciais (INPE).






ABSTRACT

This protocol was developed based on reference standards in order to guide the
collection and analysis procedure of inhalable particulate matter. In it we
describe the collecting procedures, the mass of particulate matter determination
and sample storage. The described collection system is small volume or minivol
dichotomous sampler design for simultaneous sampling the coarse
(2.5 < ¢ <10 um) and fine (¢ <2.5 um), currently being utilized in the Aerosol,
Aqueous Solutions and Technologies Laboratory (LAQUATEC) from Earth
Science System Center (CCST) of the National Institute for Space Research
(INPE).
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1 INTRODUCAO

Atualmente ha varios sistemas de amostragem disponiveis para a coleta de
material particulado ou aerossoéis. No entanto, € necessario definir quais
equipamentos e método especifico adequa-se melhor aos objetivos de cada
trabalho. Este protocolo descreve os procedimentos e materiais utilizados para
coleta do material particulado inalavel (MPI) cujo didametro aerodindmico (¢) das
particulas é inferior a 10 um separando-as em sua moda grossa (2,5< ¢<10um)
e fina (¢<2,5 um), a partir de um amostrador dicotdmico de pequeno volume.
Este dispositivo é constituido basicamente por uma bomba a vacuo, um
medidor de volume, um rotametro e um inlet, ou suporte para o porta filtro, com
um ciclone e pastilha de pré-impactagcao desenhados especificamente para o
corte do MPIl. O material particulado é coletado em substratos ou filtros
escolhidos de acordo com as caracteristicas fisico-quimicas a serem
determinadas nas particulas. O objetivo deste protocolo € orientar para que a
amostragem de MPI seja feita de forma eficiente, evitando erros e

contaminagdes durante as manipulagdes e tratamentos.



2 AMOSTRAGEM DE MATERIAL PARTICULADO INALAVEL (MPI)

A maioria dos amostradores de aerossol requer o uso de um substrato ou filtros
para que as particulas possam ser coletadas e analisadas. Atualmente, ha
grande variedade de filtros com diferentes caracteristicas fisicas e quimicas,
sendo cada tipo apropriado para determinado método analitico. Portanto,
determinar a faixa de tamanho das particulas a serem monitoradas e,
principalmente, o método analitico a ser empregado € primordial visto que
estes indicardo o tipo de filtro compativel para analises especificas (VICENT,
2007).

O filtro consiste de um meio poroso que € capaz de reter particulas do ar para
que, posteriormente, possam ser analisadas seja morfologicamente
(microscopia), gravimetricamente para determinagdo da massa (através de
pesagem) ou analiticamente para determinagdo da composi¢do quimica por
diversas técnicas (VICENT, 2007). Desse modo, deve-se atentar na escolha do
tipo de filtro a ser utilizado como substrato, visto que as caracteristicas fisico-
quimicas do substrato podem interferir nas analises e, consequentemente, nos

resultados.

As duas categorias de filtros mais utilizados para amostragem de ar sao
definidas como filtros fibrosos e filtros de membrana (Figura 1). O primeiro
consiste de fibras, por exemplo, de vidro ou quartzo. Estas fibras sao
estruturadas de tal forma que as particulas sdo depositadas por combinagao de
impactagcdo, sedimentagdo gravitacional, interceptacdo, difusdo e forgas
eletrostaticas durante a passagem do ar através dos elementos fibrosos,
fluindo externamente em torno de cada uma das fibras. Ja os filtros de
membrana, sdo finas folhas, geralmente circular, caracterizadas em termos do
tamanho do poro pelo qual o fluxo de ar passa internamente. O material dos
fitros de membrana pode ser éster de celulose, nailon, cloreto de polivinil
(PVC) ou teflon. Um filtro de membrana especial € o filtro Nucleopore®, cuja

estrutura é diferente os poros sado produzidos por perfuragdes efetuadas numa



folha continua de policarbonato por processo de bombardeamento de néutrons

(VICENT, 2007) neste caso, o ar passa através de tubos cilindricos retos.

Figura 1 - Estrutura fisica do filtro fibroso de fibra de vidro (a) e filtro de membrana de
policarbonato (b).
Fonte: www.millipore.com (2011).

A escolha do tipo de filtro e material é fortemente dependente da aplicacéo e
do método de analises. A diferenga estrutural entre filtros fibrosos e filtros de
membrana € um aspecto importante a ser considerado na escolha do filtro,
para coleta de particulado atmosférico, pois esta diretamente relacionada ao
fluxo de ar que passa através do meio filtrante. Os conceitos que devem ser
considerado s&o a capacidade do filtro em coletar e reter grande quantidade de
material particulado e, sob este aspecto, os filtros de fibra de vidro tém sido a
primeira escolha para tais aplicagdes. Por outro lado, se o interesse € estudar a
morfologia das particulas, elas precisam ser coletadas sobre uma superficie
plana e, neste caso, os filtros de membrana sdo mais recomendados.
Entretanto, a superficie plana tem capacidade de carga de particulas reduzida,
0 que é uma desvantagem no que se refere ao acumulo de particulas sobre a
superficie e, consequentemente, o incremento na queda de pressao € maior do
que para os filtros fibrosos (VICENT, 2007).

De modo geral, os filtros de amostragem consistem de emaranhados de fibras
ou membranas porosas de diversa composi¢ao quimica e as caracteristicas

que devem ser consideradas para a escolha dos filtros sdo: eficiéncia de



amostragem de particula, estabilidade mecanica, estabilidade quimica,
estabilidade térmica, concentracbes para o branco, resisténcia a pressao do
fluxo e capacidade de carga, além do custo e disponibilidade (EPA/625/R-
96/010a, Chapter 10-2, 1999).



3 DETERMINACAO DA MASSA E DA CONCENTRACAO

A determinacdo do valor massico do material particulado coletado é feita
através de método gravimétrico calculando-se a diferenga entre o valor
determinado para o filtro sem carga e com carga. As pesagens devem ser
realizadas em ambiente adequado, principalmente no que se refere a
condicbes de umidade e temperatura bem como ser efetuada em balanga
micro analitica com sistema de eliminagdo de carga acoplado e desenhado
especificamente para essa finalidade. Entretanto, balancas analiticas de
precisdo podem ser utilizadas, no entanto ressalta-se que a sensibilidade do
método fica comprometida dependendo do tipo da balanga.

De acordo com a Environmental Protection Agency (EPA), as condigcbes de
equilibrio do ambiente de pesagem devem ser: a) temperatura entre 20 e 23 °C
nao podendo variar mais que * 2°C por 24 horas e b) umidade relativa deve
estar entre 30 e 40%, e n&o variar mais que + 5% em 24 horas. Cabe ressaltar,
que ambas as pesagens (antes e apds amostragem) devem ser efetuadas na
mesma balangca analitica e de preferéncia pelo mesmo analista (EPA,

documento on line).

Antes das medigdes os filtros devem permanecer no dessecador com silica gel
a fim de evitar a hidratacdo da superficie dos mesmos e acondicionados no
mesmo ambiente em que se encontra a balanca, sob as condigdes
estabelecidas por no minimo 24 horas. Devem também ser neutralizados
eletricamente antes das medigdes, por exemplo, pela exposi¢cao a ions a partir
da fonte radioativa beta tal como Pol6nio 210 (EPA, documento on line). No
Laboratério de Aerossois, Solugdes Aquosas e Tecnologias (LAQUATEC), a
estatica dos filtros é removida por um ionizador (marca Shimadzu). Cada filtro
deve ser pesado por trés vezes para obtencdo do valor médio.

A pesagem dos filtros deve ser realizada num prazo de 30 dias antes do
periodo de amostragem, e no maximo 10 dias apds o término do periodo de
amostragem, a menos que o filtro seja mantido a 4°C (ou menos). Nesse caso,

o periodo de pesagem nao deve exceder 30 dias (EPA, documento on line).



Segundo orientagdes da EPA, a cada 10 medi¢cdes o analista deve checar o
“zero” da balanga e pesar pelo menos um dos padrbes de trabalho cujo valor
nao deve ser maior do que 3 ug. No final das medi¢des, 10% dos filtros devem
ser pesados novamente por um segundo analista e o valor nao deve variar
mais que 15 ug (EPA/625/R-96/010a, Method 10-3.1,1999).

A concentragdo do particulado atmosférico é expressa em pg m™ e corrigida
para temperatura e pressao. Para comparar a amostragem de gas coletados
em diferentes regides, a EPA especificou que todo volume de gas deve ser
corrigido para as condi¢gbes padroes de 25°C e 76 mm Hg. O calculo para a
correcao do volume padrao pode ser visto em Calculations for Standard
Volume (EPA/625/R-96/010a, Method 10-2.4, 1999).

O volume total de ar amostrado, corrigido para as condigbes padréo, é
determinado a partir do fluxo medido e do periodo de amostragem. A partir
desta medida, a concentragdo do material particulado € calculada como a
massa de particulas coletada dividido pelo volume de ar obtido no periodo de
amostragem (EPA/625/R-96/010a, Method 10-3.1,1999). A concentragdo em

massa de MPI, expressa em g m=, & determinada pela Equacéo 1.

o (P P10’ @

M
vol

Onde:

MP= massa do material particulado (ug m'3);

Pi= peso inicial dos filtros (g);

P#= peso final dos filtros p6s amostragem (Q);

10%= convers&o de grama (g) para micrograma (Jg);

vol= volume total de ar amostrado (m®).



4 MANIPULACAO E ARMAZENAMENTO DAS AMOSTRAS

ApoOs a coleta das amostras, deve-se tomar cuidado no transporte dos filtros
para o laboratério a fim de evitar contaminagcao e perdas da amostra. Os filtros
devem ser manipulados com luvas de vinyl (livres de pd) e com auxilio de
pingas, sempre evitando o contato com a area amostrada. No caso da
determinacdo de metais a pinga deve ser de material diferente (EPA/625/R-
96/010a, Method 10-3.1,1999).

Os filtros devem ser armazenados em placas de petri limpas e devidamente
identificadas. Para controle de qualidade das coletas, a cada 10 filtros
amostrados prepara-se um filtro branco ou ndo amostrado, o qual é submetido
as mesmas condicdes de manuseio e de transporte dos filtros a serem
amostrados. Esses filtros sdo submetidos aos mesmos procedimentos
analiticos e, posteriormente, os valores médios dessas determinagcbes séo
subtraidos dos valores determinados nos filtros amostrados. As amostras nao
tratadas podem ser armazenadas em placas de petri, mantidas a temperatura
ambiente e protegidas da luminosidade até serem analisadas, e estocadas por
tempo indeterminado (EPA/625/R-96/010a, Method 10-3.1,1999). Todo material
utilizado para a coleta de material particulado atmosférico deve previamente
ser higienizado com solugdo detergente e acido nitrico (0,001 molar) e,

posteriormente, com agua destilada e deionizada (MAENHAUT et al., 1993).



5 AMOSTRADOR DICOTOMICO

O sistema de coleta para material particulado atmosférico utilizado no
LAQUATEC é o amostrador “Gent” - Stacked Filter Unit (SFU) de pequeno
volume do tipo dicotdmico com o qual é possivel coletar separadamente as
modas grossa (MP25.10) e fina (MP<; 5) do MPI através de membranas filtrantes
(HOPKE et al., 1997).

Este sistema € composto basicamente por um inlet de cloreto de polivinila
(PVC), onde se introduz um porta filtro de polietileno com dois estagios para
filtros de 47 mm de didmetro (Stacked Unit Filter), por uma bomba de vacuo
que aspira o ar atmosférico, por um medidor de gas que fornece o volume total
de ar amostrado e por um rotadmetro cuja fungdo € manter o fluxo constante

entre 15 e 16 L min™ (Figura 2).

——Protec&o contra a chuva
H d dei Inlet
aste de madeira — Mangueira flexivel POLY-FLO
T — Medidor de volume
1,60 m do solo - — Rotametro
| e |
|E==] |

Figura 2 - Esquema do principio de funcionamento do coletor dicotdmico.
Fonte: Adaptado de Hopke et al. (1997).

A selecado do tamanho das particulas esta relacionada com o fluxo de ar e pelo
formato do ciclone e pastilha de pré-impactagdo no interior do inlet (Figura 3).
O principio consiste na aspiracdo do ar através do inlet projetado para
selecionar as particulas através de suas propriedades aerodinamicas. No fluxo
entre 15 e 16 L min" apenas as particulas com diametro aerodinamico inferior a
10 ym s&o desviadas para o interior do inlet através de um ciclone cuja base ha

uma pastilha de pré-impactacao. Esta pastilha deve ser coberta com vaselina®



para que as particulas maiores possam ser retidas caso sejam desviadas para
o interior do sistema devido alguma variacdo na velocidade do fluido. A
separagao das duas fracdes das particulas ocorre por meio de impactagao e
filtracdo nas fragdes grossa (MP25.10 ym) € fina (MP<;5 um) através do filtro
grosso e fino, respectivamente. A duragdo do periodo de amostragem pode
variar dependendo do objetivo do estudo e da quantidade de particulado do
ambiente (HOPKE et al., 1997; MAENHAUT et al., 1993).

— AR

SFU
(Stacked
Unit Filter)

Filtro / J }

35 mnj

Tubo de polietileno
I 10 min|

Pastilha de \
pre-impactagao |/

Figura 3 - Esquema do Inlet (a) e dimensdes do ciclone e pastilha de pré-impactagao

(b).
Fonte: Adaptado de Hopke et al. (1997).

O equipamento de coleta deve ser instalado numa area distante de obstaculos
que possa interferir na circulacdo de massas de ar, a cerca de 1,60 metros do

solo, e mantido num sistema sob protecao contra a chuva.

Como mencionado anteriormente, o sistema de amostragem de material
particulado necessita de filtros e, portanto, o propdsito do filtro no sistema de
amostragem é coletar de forma eficiente as particulas atmosféricas. Para tal, o
filtro deve ser colocado o mais proximo possivel da cabega de amostragem a
fim de minimizar perdas, e ser montado num porta-filtro (holder) que tenha boa
vedagao com o corpo do sistema de coleta de tal forma que todo o ar que for
aspirado passe através do filtro (VICENT, 2007). Os filtros devem ser
colocados no suporte com o lado brilhante para cima e, portanto, de frente para
a entrada de ar, estando no primeiro e segundo estagio do porta-filtro o filtro



grosso e filtro fino, respectivamente (MAENHAUT et al., 1993). Cabe ressaltar
que todas as conexdes utilizadas no sistema de amostragem devem ser

envolvidas com fita veda rosca a fim de evitar perdas de ar.

10
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