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NOTAS DO TRADUTOR: 
 
 
 
Pelo menos três palavras em inglês, encontradas na versão original do método, são difíceis de 
serem traduzidas, a saber: 

 
·  Trap 
·  Analyte 
·  Spike, spiked 

 
Portanto, decidi traduzir “trap” por “trape”.  Fui aconselhado a traduzi-la por “sítio ativo”; por 
exemplo, “sorbent resin trap” seria traduzida por “sítio ativo da resina”, mas decidi mesmo por 
utilizar o anglicismo “trape”. 
 
Para “analyte”, que se refere ao que está sendo analisado em uma determinada amostra, como, 
por exemplo, íon metálico, molécula gasosa etc., ou à espécie de interesse analítico, decidi 
empregar a palavra “analito”. 
 
Já para “spike”, que significa “adicionar pequenas porções/alíquotas (de uma substância 
reagente, líquida ou em solução) sobre o meio a analisar, decidi utilizar a palavra “espetar”. Por 
exemplo, “spiked Tenax”, estou traduzindo-o por “Tenax espetado”. 
 
 
 
 
 
 
 
 
José Walderley Coêlho Dias 
01/05/04 



MÉTODO 0030 
 

TREM DE AMOSTRAGEM DE ORGÂNICOS VOLÁTEIS 
 
1.0 PRINCÍPIO E APLICAÇÃO 
 

1.1 Princípio 
 

1.1.1 Este método descreve a coleta de constituintes perigosos orgânicos principais 
(POHCs) voláteis contidos em efluentes gasosos em chaminés de incineradores de 
resíduos perigosos.  Por definição, os POHCs voláteis são aqueles com ponto de ebulição 
inferior a 100 °C.  Caso o ponto de ebulição de um POHC de interesse seja inferior a 30 
°C, o POHC pode, sob as condições do procedimento de coleta de amostras, se 
desintegrar através do sorvente. 

 
1.1.2 A aplicação de campo para POHCs deste tipo deve ser suportada por dados 

de laboratório que demonstrem a eficiência de um trem de amostragem de orgânicos 
voláteis (VOST) para coletar POHCs com pontos de ebulição abaixo de 30 °C.  Isso pode 
exigir o uso de volumes reduzidos de amostras coletadas a vazões entre 250 e 500 
mL/min.  Muitos compostos que fervem acima de 100 °C (por exemplo, clorobenzeno) 
podem também ser eficientemente coletados e analisados por este método.  A eficiência 
de coleta VOST para este compostos deve, quando necessário, ser demonstrada por 
dados de laboratório do tipo descrito acima. 

 
1.1.3 Este método emprega uma amostra de 20 litros de gás efluente contendo 

POHCs voláteis, retirados de uma fonte de efluentes gasosos a uma vazão de 1 L/min, 
usando, para isso, uma sonda revestida com vidro e um trem de amostragem de orgânicos 
voláteis (VOST).  (A operação do VOST nestas condições tem sido chamada de VOST-
RÁPIDO.)  O fluxo gasoso é resfriado a 20 °C pela passagem através de um condensador 
d’água e os POHCs voláteis são coletados num par de trapes com resina sorvente.  O 
condensado líquido é coletado num impinger colocado entre os dois trapes com resina.  O 
primeiro trape com resina (trape frontal) contém aproximadamente 1,6 g de Tenax e o 
segundo (trape traseiro), aproximadamente 1 g de Tenax e 1 g  de carvão à base de 
petróleo (SKC Lote 104 ou equivalente), na proporção volumétrica de 3:1.  Deve ser usado 
um total de seis pares de trapes com sorvente para a coleta de POHCs voláteis em fluxos 
de efluentes gasosos. 

 
1.1.4 Um conjunto alternativo de condições para a coleta de amostras tem sido 

utilizado, envolvendo a coleta, a uma vazão reduzida, de 20 litros ou menos de amostra.  
(A operação do VOST nestas condições tem sido chamada de VOST-LENTO.)   Por este 
método, coleta-se 5 litros (0,25 L/min por 20 min) ou 20 litros de amostra (0,5 L/min por 40 
min) em cada par de cartuchos com sorvente.  Volumes de amostras ainda menores, 
coletados a vazões mais baixas, são considerados quando os pontos de ebulição dos 
POHCs de interesse forem inferiores a 35 °C.  Deve ser usado um total de seis pares de 
trapes com sorvente para a coleta de POHCs voláteis de fluxos de efluentes gasosos.  
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1.1.5 A análise dos trapes é realizada por dessorção térmica “purga-e-trape” por 
cromatografia/espectrometria de massa (ver Método 5040).  O VOST é para ser operado a 
1 L/min, com os trapes sendo enchidos a cada 20 minutos, por um período total de 2 horas 
de amostragem.  Os trapes podem ser analisados separadamente ou combinados na 
forma de um trape só a fim de melhorar o limite de detecção.  Todavia, vazões e períodos 
de amostragem maiores são aceitáveis.  Experiência recente tem demonstrado que, 
quando o limite máximo de detecção não é tão exigido, é aceitável e provavelmente 
preferível operar o VOST a 0,5 L/min por um total de três períodos de 40 minutos.  Isso 
preserva o período de 2 horas de amostragem, enquanto que reduz o número de troca de 
cartuchos no campo e o número de análises exigido.   

 
1.2 Aplicação 

 
1.2.1 Este método é aplicável à determinação de POHCs voláteis nos efluentes 

gasosos de chaminés de incineradores de resíduos perigosos.  O método é designado 
para uso no cálculo da eficiência de destruição e remoção (em inglês, “DRE – Destruction 
and Removal Efficiency”) para os orgânicos voláteis e para possibilitar certificar-se de que 
valores de DRE para a remoção dos POHCs voláteis sejam iguais ou maiores que 99,99%. 

 
1.2.2 A sensibilidade do método é dependente do nível de interferências na amostra 

e da presença de níveis detectáveis de POHCs nos brancos.  O limite de detecção 
desejado do método é de 0,1 µg/m3 (ng/L) de gás, a fim de possibilitar o cálculo de um 
DRE igual a ou maior que 99,99 % para POHCs voláteis que possam estar presentes a 
100 ppm no fluxo de resíduos.  O limite superior da faixa de aplicabilidade deste método é 
limitado pela ruptura dos POHCs voláteis nos trapes com sorvente usados na coleta de 
amostras.  Dados desenvolvidos em laboratório têm demonstrado uma faixa de 0,1 a 100 
µg/m3 (ng/L) para certos POHCs voláteis coletados num par de trapes com sorvente a um 
volume total de 20 litros ou menos de amostra (ver Parágrado 1.1.4). 

 
1.2.3 Este método é recomendado para uso somente por pessoal com experiência 

em amostragem e por químicos analistas ou sob estrita supervisão por tais pessoas 
qualificadas. 

 
1.2.4 Os interferentes surgem principalmente da contaminação de fundo dos trapes 

com sorvente, antes ou após o uso nas coletas de amostras.  Muitos interferentes 
potenciais podem ser devido à exposição de materiais sorventes a vapores solventes 
antes da montagem e exposição a concentrações significativas de POHCs voláteis no ar 
ambiente em locais de incineração de resíduos perigosos.  

 
1.2.5 Para evitar ou minimizar a contaminação de baixo nível dos componentes do 

trem com POHCs voláteis, deve-se tomar o cuidado de evitar contacto de todas as 
superfícies interiores ou componentes do trem com materiais orgânicos sintéticos (por 
exemplo, solventes orgânicos e graxas de lubrificação e de vedação), e de limpar 
cuidadosamente os componentes do trem, bem como condicioná-los conforme os 
procedimentos descritos neste protocolo. 
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2.0 APARATO 
 

2.1 Trem de Amostragem de Orgânicos Voláteis:  Um esquema dos componentes 
principais do VOST é mostrado na Figura 1 e um esquema de uma versão aceitável do VOST é 
mostrado na Figura 2.  O VOST é constituído de uma sonda revestida de vidro, seguida por 
uma válvula de isolação, um condensador de vidro refrigerado à água, um cartucho-sorvente 
contendo Tenax (1,6 g), um impinger vazio para a remoção de condensado, um segundo 
condensador de vidro refrigerado à água, um segundo cartucho-sorvente contendo Tenax e 
carvão à base de petróleo (proporção volumétrica de 3:1; aproximadamente 1 g de cada), um 
tubo de secagem com sílica-gel, um rotâmetro calibrado, uma bomba de amostragem e um 
medidor de gás seco. A pressão do gás durante a amostragem, e para checagem de 
estanqueidade, é monitorada por vacuômetros localizados em linha e a jusante do tubo de 
secagem com sílica-gel.  Os componentes do trem de amostragem são descritos a seguir. 
 

2.1.1 Sonda:  A sonda deve ser de aço inox, com revestimento de vidro borossilicato 
ou quartzo.  A temperatura da sonda é para ser mantida acima de 130 °C, mas 
suficientemente baixa para assegurar que a temperatura da resina esteja em 20 °C.  A 
elevadas temperaturas da chaminé, pode ser necessária uma sonda refrigerada à água, a 
fim de proteger a sonda e satisfazer as exigências acima.  Não é exigida a coleta 
isocinética no VOST visto que os compostos de interesse estão na fase de vapor no ponto 
de coleta. 

 
2.1.2 Válvula de isolação:  A válvula de isolação deve ser do tipo torneira, isenta de 

graxa, com rosca de vidro e plugue de Teflon deslizante com lâminas de Teflon (Ace 8193 
ou equivalente). 

 
2.1.3 Condensadores:  Os condensadores (Ace 5979-14 ou equivalente) devem ter 

capacidade suficiente para manter o fluxo gasoso em 20 °C ou abaixo, antes da passagem 
pelo primeiro cartucho-sorvente.  A conexão superior do condensador deve ser capaz de 
formar um selo estanque ao vácuo, à prova de vazamento, sem utilizar graxas de vedação. 

 
2.1.4 Cartuchos-sorventes: 

 
2.1.4.1 Os cartuchos-sorventes empregados no VOST podem ter uma das 

duas configurações:  a configuração “dentro-fora” (I/O), na qual o cartucho é instalado 
dentro de um tubo de vidro externo e num condutor metálico, e a configuração “dentro-
dentro” (I/I), na qual somente um tubo de vidro é usado, com ou sem um suporte 
metálico.  Em qualquer dos casos, o enchimento sorvente será o mesmo.  

 
2.1.4.1.1 O primeiro de um par de cartuchos-sorventes deverá ser 

preenchido com aproximadamente 1,6 g de resina Tenax CG, e o segundo 
cartucho de um par, com Tenax CG e carvão à base de petróleo (proporção 
volumétrica de 3:1); aproximadamente 1 g de cada). 

 
2.1.4.1.2 O segundo cartucho-sorvente deve ser preenchido de tal 

modo que o fluxo gasoso passe primeiro através da camada de Tenax e 
depois através da camada de carvão. 
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Figura 1.  Esquema do Trem de Amostragem de Orgânicos Voláteis (VOST) 
 

0030 – 4 
Revisão ____0_____ 
Data Setembro 1986 



 
 
 
 

 
 
 
 

 
Figura 2.  Trem de Amostragem de Orgânicos Voláteis (VOST) 
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2.1.4.2 Os cartuchos-sorventes devem ser de tubo de vidro, com dimensões 
de aproximadamente 10 cm de comprimento e 1,6 cm de diâmetro interno.  Os dois 
desenhos aceitáveis (I/O e I/I) para o cartucho-sorvente são descritos em detalhe a 
seguir. 

  
2.1.4.2.1 Cartucho-sorvente Dentro/Dentro (I/I):  Vê-se o diagrama de 

um cartucho-sorvente I/I na Figura 3.  O cartucho consiste num tubo simples 
(10 cm por 1,6 de D.I.), com extremidades reduzidas para acomodar engates 
de ¼” ou 3/8”, marca Swagelok ou Cajon.  A resina é mantida no lugar por 
meio de lã de vidro encaixada em cada extremidade da camada de resina.  As 
quantidades de cada tipo de material sorvente usado no desenho I/I são iguais 
às usadas no desenho I/O.  Após o preenchimento com sorvente, o cartucho é 
vedado com tampões rosqueados, a fim de proteger o sorvente contra a 
contaminação durante a armazenagem e transporte. 

 
2.1.4.2.2 Cartucho-sorvente Dentro/Fora (I/O):  Vê-se o diagrama de 

um cartucho-sorvente I/O na Figura 4.  Neste desenho, os materiais sorventes 
são mantidos no tubo de vidro por meio de uma tela fina de aço inox e um clipe 
“C”.  O tubo de vidro é então colocado dentro de uma tubo de vidro com 
diâmetro maior e mantido no lugar por meio de o-rings de Viton.  A finalidade 
do tubo de vidro externo é proteger o exterior do tubo contendo a resina contra 
contaminação.  Os dois tubos de vidro são mantidos num porta-cartucho de 
inox, onde as extremidades do tubo de vidro são mantidas no lugar por meio 
de o-rings de Viton encaixados em sulcos usinados em cada ponta de metal.  
As três barras cilíndricas são fixadas em uma das pontas de metal e prendidas 
a outra ponta de metal por meio de porcas recartilhadas, assim mantendo os 
tubos de vidro apertados contra o porta-cartucho.  As pontas são dotadas de 
porca rosqueadas, nas quais tampões rosqueados são apertados com o-rings 
de Viton, para proteger a resina contra contaminação durante transporte e 
armazenagem. 

 
2.1.5 Console de controle:  O console de controle do VOST deve contar com 

vacuômetros, uma bomba livre de vazamentos (Thomas Modelo 107 ou equivalente, 
Thomas Industries, Sheboygan, Wisconsin), um rotâmetro calibrado (Linde Modelo 150,  
Linde Division of Union Carbide, Keasbey, New Jersey) para o monitoramento do fluxo do 
gás, um medidor de gás seco com 2 % de exatidão à vazão de projeto, bem como válvulas 
e acessórios.  Deve-se assegura meios para monitorar a temperatura do fluxo gasoso das 
amostras entre o primeiro condensador e o primeiro cartucho-sorvente.  Isto pode ser feito 
colocando-se um termopar na superfície de vidro exterior da saída do primeiro 
condensador.  A temperatura naquele ponto deve ser inferior a 20 °C.  Caso não o seja, 
deve-se usar um condensador alternativo, que provenha a capacidade resfriadora 
necessária. 

 
2.1.6 Linhas de transferência de amostras:  Qualquer mangueira flexível, para 

transferência de amostras entre a sonda e o VOST, deve ser menor que 1,3 m (5 pés), e 
deve ser de Teflon, aquecida, e com engates capazes de impedir vazamentos e manter 
estanqueidade ao vácuo, sem que se tenha que usar graxas de vedação.    
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Glasswool = Lã de vidro 
Stainless steel screen = tela de aço inoxidável 

 
 

 
Figure 3.  Cartucho VOST “ Dentro-Dentro”  
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Figura 4.  Montagem do Cartucho-Sorvente (Dentro-Fora – I/O) 
      Trem de Amostragem de Orgânicos Voláteis (VOST) 
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Todas as outras linhas de transferência de amostras utilizadas com o VOST devem ser de 
Teflon, com engates de conexão que sejam capazes de impedir vazamentos e manter 
estanqueidade ao vácuo, sem que se tenha que usar graxas de vedação.    

 
3.0 REAGENTES E MATERIAIS 
 

3.1.1 Polímetro óxido 2,6-difenileno (Tenax, malha 35/60): 
 

3.1.2 O novo Tenax é extraído por Soxhlet, por 24 horas, com metanol (Burdick & 
Jackson, grau pesticida ou equivalente).  Antes de seu uso, o Tenax é secado por 6 horas 
num forno a vácuo a 50 °C.  Usuários dos cartuchos-sorventes I/O e I/I têm utilizado 
procedimentos de condicionamento térmico levemente diferentes.  Os cartuchos-sorventes 
I/O preenchidos com Tenax são termicamente condicionados fluindo-se nitrogênio livre de 
orgânicos (30 mL/min)  através da resina a uma temperatura de 190 °C.  Alguns usuários 
têm extraído os novos Tenax e carvão com pentano, visando remover impurezas não-
polares.  Entretanto, estes usuários têm tido problemas com o surgimento de pentano 
residual nos sorventes durante as análises. 

 
3.1.3 Caso sejam coletadas altas concentrações de POHCs voláteis na resina (por 

exemplo, microgramas de analitos), pode ser necessário utilizar-se extração Soxhlet, 
conforme descrito acima.  Cartuchos Tenax previamente utilizados são termicamente 
recondicionados pelo método descrito acima. 

 
3.2 Carvão (SKC, à base de petróleo ou equivalente): Carvão novo é preparado e carvão 

(previamente utilizado) é recondicionado conforme descrito no Parágrafo 4.4.  Carvão novo não 
requer tratamento antes de sua instalação nos cartuchos-sorventes.  Usuários de VOST têm se 
restringido ao tipo à base de petróleo para o carvão utilizado em cartuchos-sorventes.   Aceita-
se critérios para outros tipos de carvão caso a recuperação do POHC nas avaliações em 
laboratório satisfaçam os critérios de 50 a 150 %. 

    
3.3 O-ring Viton:  Todos os o-rings utilizados em VOST devem ser de Viton.  Antes do uso, 

os o-rings devem ser termicamente condicionados a 200 °C por 48 horas.  Os o-rings, antes do 
uso, devem ser armazenados em frascos de vidro limpos e vedados com tampas rosqueadas.  
 

3.4 Tubos/Condensadores de Vidro:  Os tubos (porta-resinas) e condensadores de vidro 
devem ser limpados num banho ultra-sônico com detergente não-iônico, em seguida bem 
lavados com água livre de orgânicos e secados a 110 °C.  Antes de sua armazenagem, os 
porta-resinas do tipo I/O devem ser montados conforme descrito no Parágrafo 4.1.  Os porta-
resinas do tipo I/I podem ser guardados em frascos de vidro utilizados para cultura, forrados 
com algodão e vedados com tampas de Teflon rosqueadas.   Os condensadores devem, antes 
do uso, ter suas extremidades vedadas com tampas apropriadas. 
 

3.5 Peças metálicas:  Os condutores, clipes “C”, plugues terminais e telas, todos de inox, 
utilizados em VOST do tipo I/O são limpados por ultra-som numa solução morna de detergente 
não-iônico, lavados com água destilada, secados a ar e aquecidos numa mufla por 2 horas a 
400 °C.  Os porta-resinas do tipo I/I requerem tampões terminais Swagelok ou equivalente com 
arruelas M-1 da Supelco. 
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3.6 Sílica-gel  (Tipo indicador, malha 6-16):  A sílica-gel nova deve ser usada como 
recebida.  Já a sílica-gel previamente utilizada deve ser secada por 2 horas a 175 °C. 
 

3.7 Bolsas térmicas:  São aceitáveis quaisquer líquidos ou gels, comercialmente 
disponíveis e que possam ser congelados repetidamente.  Eles são tipicamente vendidos em 
sacos plásticos com o nome de “Blue Ice” ou “Ice-Packs”. Deve-se utilizar o suficiente para 
manter os cartuchos a ou próximo a 4 °C. 
 

3.8 Água:  A água usada para manter componentes do trem de amostragem resfriados no 
campo pode ser da torneira;  já a água usada na lavagem de vidraria deve ser livre de 
orgânicos. 
 

3.9 Lã de vidro:  Antes do uso, a lã de vidro deve ser tratada com metanol num Soxhlet, 
por 8 a 16 horas, e em seguida secada ao forno a 110 °C. 
 
4.0 PROCEDIMENTOS DE MANUSEIO DAS AMOSTRAS 
 

4.1 Montagem: 
 

4.1.1 A montagem e o preenchimento dos cartuchos-sorventes devem ser 
realizados numa área livre de orgânicos voláteis, de preferência num laboratório no qual 
não haja manuseio ou armazenagem de solventes orgânicos e no qual o ar ambiente seja 
filtrado com carvão. 

 
4.2 Cartuchos Tenax:   
 

4.2.1 O Tenax, os tubos de vidro e as peças metálicas dos cartuchos são limpados e 
armazenados (ver Seção 3.0).  Aproximadamente 1,6 g de Tenax são pesados e alojados 
no tubo-sorvente dotado de uma tela de inox a clipe “C” (tipo I/O) ou no tubo com lã de 
vidro (I/I) na extremidade a jusante.  O Tenax é mantido firme no lugar por meio da 
inserção de uma tela e clipe “C” na extremidade a montante (tipo I/O) ou por meio de lã de 
vidro (tipo I/I). Cada cartucho deve, com uma ferramenta de gravação, ser marcado com 
uma seta indicativa do sentido do fluxo da amostra e um número de série.  

 
4.2.2 Os porta-resinas condicionados do tipo I/O são então montados nos suportes 

metálicos de acordo com os já descritos procedimentos “dentro-dentro” ou “dentro-fora” 
(com tampões terminais) e são colocados em bolsas térmicas para armazenagem e 
transporte.  Os porta-resinas condicionados do tipo I/I são tampados e colocados em 
bolsas térmicas para armazenagem e transporte. 

 
4.3 Porta-resinas Tenax/Carvão 

 
4.3.1 O Tenax, o carvão e as peças metálicas dos cartuchos são limpados e 

guardados conforme previamente descrito (ver Seção 3.0).  Os tubos são preenchidos com 
Tenax e carvão numa proporção volumétrica de aproximadamente 3:1 (aproximadamente 
1 g cada).  O Tenax e o carvão são mantidos no lugar por telas e clipes “C” de inox 
(projeto I/O) ou por lã de vidro (projeto I/I).  Os tubos de vidro contendo Tenax e carvão 
são então condicionados conforme descrito  abaixo (ver Parágrafo 4.4).   Coloque os tubos  
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de vidro I/O nos suportes metálicos (ver Parágrafo 2.1.4.2.2), ponha tampões terminais 
nos cartuchos montados, marque o sentido do fluxo da amostra e o número de série e 
coloque os cartuchos montados em bolsas térmicas para transporte e armazenagem. 

 
4.3.2 Os tubos de vidro do tipo I/I são condicionados e armazenados da mesma 

maneira que os tubos do tipo I/O. 
 

4.4 Condicionamento do trape - CQ:   
 

4.4.1 Após montagem e checagem de vazamentos, os trapes são conectados, em 
sentido inverso ao do fluxo de amostragem, a uma fonte de nitrogênio livre de orgânicos.  
O nitrogênio é passado através de cada trape a uma vazão de 40 mL/min, com os trapes 
mantidos aquecidos a 190 °C por 12-28 horas.  O tempo real de condicionamento deve ser 
determinado com base na adequação das provas dos brancos resultantes.  

 
4.4.2 O procedimento seguinte é usado para a prova do branco de cada conjunto de 

cartuchos de amostragem, antes da amostragem, com a finalidade de assegurar limpeza.  
O procedimento fornece dados semiquantitativos para compostos orgânicos com pontos 
de ebulição abaixo de 110 °C nos cartuchos com Tenax e Tenax/Carvão.  O procedimento 
não deve ser considerado substituto do Método 5040. 

 
4.4.2.1 O procedimento é baseado na dessorção de cada conjunto de 

cartuchos, “criofocando” com nitrogênio líquido num trape preenchido com contas de 
vidro, seguido pela dessorção térmica do trape e análise por CG/FID. 

 
4.4.2.2 O limite de detecção é baseado na análise dos cartuchos de Tenax 

cravados com benzeno e tolueno e é de aproximadamente 2 ng para cada composto. 
 

4.4.2.3 Os resultados das análises diárias dos cartuchos espetados não 
devem variar mais que 20 por cento.  Caso os resultados caiam fora desta faixa, o 
sistema analítico deve ser avaliado quanto a prováveis causas e um segundo cartucho 
espetado é analisado. 

 
4.4.2.4 As condições operacionais do CG são as seguintes: 

 
Condições Operacionais do CG 
 
Coluna:  Coluna preenchida 6 pés x 1/8” aço inox 1,0 por cento 
    SP-1000 em Carbopack B 60/80, ou equivalente 
Programa de temperatura:  50 °C por 5 min, aumentar para 190 °C 

   a 20 °C/min, manter 13 min 
Injetor:  200 °C 
Detector:  F.I.D. 250 °C 
Válvula da amostra:  Valco 6-portas com trape de inox 40” x 1/16”  
      preenchido com contas de vidro com malha 60/80 
Criogênio:  Nitrogênio líquido 
Aquecimento trape:  água fervente, óleo quente ou aquecido eletricamente 

 
0030 – 11 

Revisão ____0_____ 
Data Setembro 1986 



Aquecimento dessorção:  Supelco, aquecedor “concha de marisco”  
(alta capacidade de purificação do gás condutor) e Variac, 
ajustado para 180 °C a 200 °C. 

 
 

4.4.2.5 A calibração é realizada pela preparação de um cartucho Tenax 
espetado com benzeno e tolueno e pela análise conforme o procedimento operacional 
padrão.  Um padrão de benzeno, tolueno e bromofluorobenzeno (BFB) é preparado, 
injetando-se 2,0 µL de benzeno e tolueno e 1,0 µL de BFB em 10 mL de metanol.  A 
concentração deste estoque é de 175 ng/ µL de benzeno e tolueno, e 150 ng/ µL  de 
BFB.  Um microlitro de um padrão estoque é injetado no cartucho Tenax através de 
uma porta de injeção aquecida a 150 °C.  Um forno CG pode ser usado para isso com 
o formo a condições ambientes.  Gás condutor Hélio é estabelecido em 50 mL/min.  A 
técnica de descarga de solvente deve ser usada. Após dois min, remova o cartucho 
Tenax e coloque-o num aquecedor de dessorção para análise.  O BFB é também 
usado como um espeto padrão interno para análise por CG/EM, que provê uma boa 
comparação entre o CG/FID e o CG/EM.  Os resultados desta análise de espetamento 
não devem variar mais que 20 por cento dia a dia.  Inicialmente, e então 
periodicamente, este Tenax espetado deve ser reanalisado, uma segunda vez, a fim de 
verificar que o tempo de dessorção de 10 min e a temperatura de 180-200  °C são 
adequados para remover todos os componentes cravados.  Deve ser observado que 
apenas um cartucho Tenax espetado necessita de ser preparado e analisado 
diariamente, a menos que seja necessário para assegurar a operação adequada do 
instrumento. 

 
Um nível de branco aceitável é deixado à critério do analista do método.  Um 

nível aceitável é um que permite a adequada determinação de componentes 
esperados, emitidos pelo rejeito sendo queimado. 

 
4.4.3 Após condicionamento, os trapes são selados e colocados em bolsas térmicas 

até que a amostragem esteja concluída.  Os trapes condicionados devem ser retidos por 
um mínimo período de tempo a fim de evitar a possibilidade de contaminação. 

 
4.4.4 Pode ser útil espetar os trapes com Tenax e Tenax/Carvão com compostos de 

interesse de modo a assegurar que eles possam ser termicamente dessorvidos sob 
condições do laboratório.  Após serem analisados, os trapes espetados devem ser 
recondicionados e preenchidos para amostragem.  

 
4.5 Preparação pré-teste: 

 
4.5.1 Todos os componentes do trem de amostragem devem ser limpados e 

montados conforme anteriormente descrito.  Um medidor de gás seco deve ser calibrado 
dentro de 30 dias antes do uso, utilizando um orifício crítico padrão fornecido pela EPA. 

 
4.5.2 O VOST é montado de acordo com o esquema da Figura 1.  Os cartuchos 

devem ser posicionados de modo que o fluxo de amostragem passe primeiramente pelo 
Tenax e depois pelo Tenax/carvão.  Água de resfriamento deve ser circulada pelos  
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condensadores e a temperatura deve ser mantida próximo a 0 °C.  Os tampões dos 
cartuchos-sorventes devem, durante a amostragem, ser colocados num frasco de vidro, 
com tampa rosqueada e limpo. 

 
4.6 Checagem de vazamentos: 

 
4.6.1 O trem é checado quanto a vazamentos fechando-se a válvula à entrada do 

primeiro condensador e criando-se um vácuo de 250 mm Hg acima da pressão 
operacional normal.  Os trapes e condensadores são isolados da bomba e a taxa de 
vazamento anotada.  A taxa de vazamento deve ser menor que 2,5 mm Hg após 1 min.  O 
trem é então retornado à pressão atmosférica conectando-se um tubo cheio de carvão à 
entrada do trem e admitindo-se ar ambiente filtrado através do carvão.  Este procedimento 
minimizará a contaminação de componentes do VOST pela excessiva exposição a 
emissões fugitivas em locais de incineração de resíduos perigosos.  

 
4.7 Coleta de amostras: 

 
4.7.1 Após a checagem de vazamentos, a coleta de amostras é realizada abrindo-se 

a válvula à entrada do primeiro condensador, ligando-se a bomba, e amostrando-se à 
vazão de 1 L/min por 20 min.  O volume da amostra para qualquer par de trapes não deve 
exceder a 20 litros. 

 
4.7.2 Após a coleta de 20 litros de amostra, o trem é checado quanto a vazamentos 

pela segunda vez, à perda de carga mais alta encontrada durante a rodada, a fim de 
minimizar a chance de dessorção por vácuo de orgânicos do Tenax.  O trem é retornado à 
pressão atmosférica, usando-se o método discutido no Parágrafo 4.1 e os dois cartuchos-
sorventes são removidos.  Os tampões terminais são substituídos e os cartuchos são 
colocados num ambiente adequado para armazenagem e transporte até a feitura das  
análises.  A amostra é considerada inválida se os testes de vazamento não satisfizerem as 
especificações.  

 
4.7.3 Um novo par de cartuchos é colocado no VOST.  Este é então checado quanto 

a vazamentos e o processo de coleta de amostras é repetido conforme descrito acima.  A 
coleta de amostras continua até que sejam usados seis pares de trapes.  

 
4.7.4 Todos os cartuchos de amostras devem ser mantidos em bolsas térmicas até 

que estejam prontos para análise. 
 

4.8 Brancos: 
 

4.8.1 Brancos de campo/brancos de transporte:  Cartuchos  de Tenax e 
Tenax/carvão brancos são levados para o local de amostragem e os tampões terminais 
removidos por um período de tempo exigido para a troca de dois pares de trapes de 
VOST. Após os dois trapes de VOST terem sido trocados, os tampões terminais são 
substituídos nos tubos de Tenax  e Tenax/carvão brancos, os quais são levados de volta 
às bolsas térmicas e analisados com os trapes de amostras.  Pelo menos um par de 
brancos de campo (um Tenax, um Tenax/carvão) deve ser incluído com cada seis pares  
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de cartuchos coletados (ou para cada teste de campo usando VOST para coleta de 
POHCs voláteis). 
 

4.8.2 Brancos de transporte:  Pelo menos um par de cartuchos brancos (um Tenax e 
um Tenax/carvão) deve ser incluído no embarque de cartuchos para o local de incineração 
de resíduos perigosos.  Estes “brancos de campo” devem ser tratados como quaisquer 
outros cartuchos, exceto que os tampões terminais não devem ser removidos durante a 
armazenagem no local.  A análise deste par de trapes tem a finalidade de monitorar a 
contaminação potencial que possa ocorrer durante a armazenagem e transporte.   

 
4.8.3 Brancos de laboratório: Um par de cartuchos brancos (um Tenax e um 

Tenax/carvão) permanecerá no laboratório, usando-se o mesmo método de armazenagem 
das amostragens de campo. Caso os brancos de campo e de transporte contenham altas 
concentrações de contaminantes (por exemplo, maior do que 2 ng de um certo POHC), o 
branco do laboratório será analisado a fim de identificar a fonte dos contaminantes. 

 
5.0 CÁLCULOS (do volume de amostragem) 

 
5.1 A seguinte nomenclatura é usada no cálculo do volume de amostragem: 
 
Pbar = Pressão barométrica no orifício de saída do medidor de gás seco, mm Hg  
 
Pstd = Pressão absoluta padrão, 760 mm Hg 
 
Tm  = temperatura absoluta média do medido de gás seco, K 
 
Tstd  =  Temperatura absoluta padrão, 293 K 
 
Vm  =  Volume de gás seco medido pelo medidor de gás seco, dcm (dcf) 
 
Vm(std) = Volume de gás seco medido pelo medidor de gás seco, corrigido para 
                   condições padrão, dscm (dscf) 
 
Y  = Fator de calibração do medidor de gás seco 
 

5.2 O volume de gás amostrado é calculado como segue: 
 

m

barm

stdm

barstd
mstdm T

PV
YK

PT

PT
YVV 1)( ==  

 
onde: 
 

K1 = 0,3858 K/mm Hg para unidades métricas, ou 
 

K1 = 17,64 °R/in. Hg para unidades inglesas. 
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6.0 PROCEDIMENTO ANALÍTICO 
 

Ver Método 5040. 
 

7.0 EXIGÊNCIAS DE PRECISÃO E EXATIDÃO 
 
7.1 Verificação do Desempenho do Método 
 

 Antes da operação do VOST no campo, num incinerador de resíduos perigosos, deve-
se conduzir uma verificação do desempenho do método, usando-se, ou um certo POHC de 
interesse, ou dois ou mais  POHCs voláteis para os quais haja dados disponíveis.  Esta 
verificação deve ser conduzida no sistema todo (VOST/CG/EM), pela análise de um cilindro 
de gás contendo POHCs de interesse, ou apenas no sistema analítico, pelo espetamento 
dos POHCs nos trapes.  Os resultados desta verificação para pares de trapes replicados 
devem demonstrar se a recuperação de analitos cai dentro de 50 % a 150 % dos valores 
esperados.  

 
7.2 Auditoria de Desempenho 
 

Uma auditoria de desempenho deve ser conduzida durante uma queima de teste.  Os 
resultados da auditoria devem concordar com 50 % a 150 % do valor esperado para cada 
composto “objeto” específico.  Esta auditoria consiste na coleta de uma amostra gasosa 
contendo um ou mais POHCs no VOST de um cilindro de gás ppb EPA.  A coleta da 
amostra de auditoria no VOST pode ser conduzida no laboratório ou no local das queimas 
de teste.  A análise da amostra de auditoria do VOST deve ser feita pela mesma pessoa, 
ao mesmo tempo, com o mesmo procedimento analítico que o usado para as amostras 
regulares do VOST em queimas de teste.  Cilindros de gás ppb EPA, presentemente 
disponíveis para auditorias VOST, são mostrados na Tabela 1 abaixo. 

 
O procedimento de auditoria, o equipamento de auditoria e o cilindro de auditoria 

podem ser obtidos, escrevendo-se: 
 
Audit Cylinder Gas Coordinator (MD-77B) 
Quality Assurance Division 
Environmental Monitoring Systems Laboratory 
U.S Environmental Protection Agency 
Research Triangle Park, NC 27711 

      
ou chamando o Audit Cylinder Gas Coordinator pelo telefone (919) 541-4531. 
 
O pedido para a auditoria deve ser feito pelo menos 30 dias antes da queima de teste 
programada.  A auditoria não é exigida, caso a EPA não tenha um cilindro de auditoria para 
o POHC selecionado. 
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TABELA 1: Gases Orgânicos no Repositório de Auditoria ppb 

 
 
                    Faixas de cilindros 
Group I             presentemente disponívies: 
  
5 Orgânicos em N2               7  - 90 ppb 
 
Tetracloreto de carbono            90  - 430 ppb 
 
Clorofórmio             430  - 10.000 ppb 
 
Percloroetileno 
 
Cloreto de vinilo 
 
Benzeno 
 

__________________________________________________________________________ 
 
                      Faixas de cilindros 
Group II             presentemente disponívies: 
         
9 Orgânicos em N2           7 - 90 ppb 
 
Tricloroetileno               90  - 430 ppb 
 
1,2-Dicloroetano 
 
1,2-Dibromoetano 
 
F-12 
 
F-11 
 
Bromoetano 
 
Metiletilcetona 
 
1,1,1-Tricloroetano 
 
Acetronitrilo 
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TABELA 1: Gases Orgânicos no Repositório de Auditoria ppb (continuação) 

 
 
                    Faixas de cilindros 
Group III             presentemente disponívies: 
  
7 Orgânicos em N2           7 - 90 ppb 
 
Cloreto de vinilideno           90 - 430 ppb 
 
F-113 
 
F-114 
              
Acetona 
 
1,4-Dioxana 
 
Tolueno 
 
Clorobenzeno 
 
 

__________________________________________________________________________ 
 
                    Faixas de cilindros 
Group IV            presentemente disponívies: 
         
6 Orgânicos em N2            7 - 90 ppb 
 
Acrilonitrilo                 430 - 10.100 ppb 
 
1,3-Butadieno 
 
Óxido de etileno 
 
Cloreto de metileno 
 
Óxido de propileno 
 
Orto-xileno 
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