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Esta norma, para la toma de muestras de polvos y humos metalicos -en la que se utiliza como soporte de captacion un filtro- se
completa con la norma general para la toma de muestras de contaminantes con filtro (NTP-20.82).

Objetivo
Establecer la metodologia correspondiente a la toma transporte y conservacion de muestras de polvos y humos metalicos.

Indicar el fundamento del método analitico, su campo de aplicacion y sus limitaciones.

Fundamento método analitico
Un volumen de aire conocido se pasa a través de un filtro de membrana de ésteres de celulosa.

El filtro se trata en caliente con acido nitrico conc. para destruir la materia organica y solubilizar los elementos o compuestos metalicos
presentes.

Una vez completa la digestion, las muestras se evaporan cuidadosamente hasta sequedad, redisolviéndose el residuo con acido nitrico
al 10% (v/v), en caliente.

La solucion acida resultante se aspira a una llama apropiada de un Espectrofotdmetro de Absorcion Atémica; cuyo equipo dispone de
una fuente energética de radiacion caracteristica del metal a analizar.

La absorcion de esta energia caracteristica por los atomos del elemento en cuestion, presentes en la llama, se relaciona con la
concentracion del metal en la muestra aspirada, y se compara con una recta de calibrado del metal.

Campo de aplicacion

Abarca el area de la higiene industrial, en lo que respecta a la captacién de humos y polvos metalicos con filtro, y su posterior andlisis
por Espectrofotometria de Absorcion Atémica.

El margen de trabajo del procedimiento analitico varia para cada metal en funcion de la sensibilidad analitica del elemento, y del
instrumento analitico utilizado (equipo de Absorcion Atémica).

En la Tabla se indican, a titulo orientativo, los margenes ambientales de trabajo de los distintos elementos metalicos o sus compuestos,
en funcion de los datos analiticos de sensibilidad y rangos de trabajo de los Manuales de Métodos Analiticos por Absorcion Atémica, y
de los volumenes de aire recomendables para la determinacion de concentraciones ambientales a nivel TLV, o proximas.

Los valores de los limites de deteccidn de los diversos elementos o compuestos metalicos son datos experimentales que cada
laboratorio debe establecer en funcién de los diversos factores que intervienen: calidad del filtro, pureza de los acidos o reactivos,
volumen de dilucidn, sensibilidad del elemento, instrumentacién analitica...



Inconvenientes y limitaciones

Cuando en una misma toma de muestras, se vayan a captar simultaneamente varios elementos o compuestos metalicos, es necesario
tomar como volumen recomendado el del elemento que sea superior.

Para la determinacién analitica de cada elemento metalico, generalmente se precisan de 2 a 3 ml de muestra.

Ello significa que para un volumen de dilucién de 10 ml (volumen habitual segun el procedimiento analitico) solo puedan determinarse
normalmente un niumero maximo de 4 elementos.

Cuando es necesario determinar un mayor niumero de elementos por filtro, puede aumentarse el volumen de dilucion de la muestra
(por ejemplo a 25 ml); sin embargo, previamente deberia incrementarse de modo proporcional el volumen de muestreo, a fin de
mantener el margen de aplicacion establecido.

Existen algunos elementos metalicos y ciertos compuestos ( ver tabla), para cuyas muestras ambientales no resulta apropiado el
procedimiento general de tratamiento y preparacion.

Para ellos sera necesario utilizar otros procedimientos mas especificos que eliminan la posibilidad de analizar varios elementos en una
misma muestra.

En estos casos, la toma de muestras debera efectuarse en exclusiva para la determinacion del elemento metélico o compuesto
concreto.

A menos que se disponga de otra técnica analitica alternativa no destructiva (como por ejemplo: Fluorescencia de Rayos-X).

Entre dichos elementos metalicos pueden citarse: antimonio, arsénico, estafio, selenio, titanio, wolframio, zirconio..., asi como también
algunos compuestos de elementos, como aluminio, bario, berilio, cobalto, cromo, molibdeno, vanadio... que tengan dificil solubilizacién,
o convenga diferenciar su concentracion entre compuestos solubles e insolubles.

Margen de
Elemento -2 TLV {cl Volumen aplicacion
metalica Estadoifisico. o compiisstos ma/m3 litros ma/m3 (d)
o-Aldming 8]
T Metal v dxido 10 120 042-42
Aluminio l:,a} Humos de soldedura 5 : g
Sales solubles z
Metal v compuestos, como Sh 0,5
Antimonic (b) | Sb,0, manipulacion y uso, como Sh 0,5 120 0,08-33
Sb,0,, produccion AZ
K Arsénico y comp. solubles como As 0,2 120 (g 0,03-0,2 (e
Arsénico (b) As,0s, produscion ) 30 (f) 0,03 - 0.5 (f)
Bario {a) Compuestos solubles, como Ba 0.5 120 0,08-21
= =500 0,001 - 0,04
Berilio {a) Petal 0,002, A2 120 (&) 0,0005 - 0,005 (2]
: Teluro de blsmuta 10
B 120 0,08-25
ettt Teluro de bismuto, dopado con Se B el
Polvo y sales, como Cd 0,05
Cadmio Humos de CdO como Cd C 0,05 120 0,008 -017
Preduccién CdO 0,05
Carbonato / marmol D
Cianamida 0.5
Caleio Hidréxido ] 120 0,04 -0.42
Oxido 2
Silicato o
Cobalto (a) Metal, polva y humos (0,085) = 240 0.02.02
Humos 0,2
Cob r g
ks Palvo y nieblas 1 1 Hiie
Metal 0.5 120
Comp. Cr {11 y Cr (111} 0,5 120 L
Cromao (a} Comp. Cr {VI}, soluble en H,O 0,05 =240
Comp. Cr (VI], insoluble en H,0 0,05, Ala =240 0,02-02
Cromita mineral, coma Cr 0,05, Als =240
Metal 2
Estafio {b) Oxidos y comp, inorg., excepto SnQ,, 2 240 04-83
COma S
5 Humaos de dxido (Fe,04), coma Fe
H prubpde L
igrro s L e 1 120 0,044 - 0,42
Magnesio Magnesita D
Humaos de Mg0 10 120 0,004 - 0,04
Palva y comp,, coma Mn C5
Mangarneso Humos, como Mn 1 120 004 .0 25



M . dgnasiia 5]
agnesio Humos de Mg0 10 120 0,004 - 0,04
Polvo y comp., coma Mn C5
Manganeso Humos, como Mn 1 120 0,04 - 0,25
Tetréxido 1
- Comp. solubles, como Mo 5
Molibde k
glienotiak Comp., insol., como Mo 10 s L2
Metal 1
Migqual Camp. salubles, como Mi a1 120 004 -0,42
Tostacion sulfuros 1A1a ;
Plata Metal 0,1 120 0,008 - 0,33
Comp. solubles, como Ag 0,01 =240 0,004 - 0,17
Inorg., polves ¥ humos, coma Pb 0,15
. 5 . 5
e Arsenato, como Phy (450, ), {0,15) ) il
h Comp., como Sa 0,2
| : ;
E=iEglaiib] Hexaflunruro de Se, como Sa 0,2 3'513. Eotald
Talia Comp, selublas, como Tl 0,1 = 350 0,05 - 0,5
: Comp., como Te 0,1
Teluric Bttt o e Te 0.2 = 360 0,05 - 0,70
Titanio (bl Oxido, coma Ti D 120 0,8-250
: = 1000 0,05-1,5
Vanad Pal . :
anadiilali | | Polvoyihumos comoN20g s 120 (¢) 0,008-0,12 (z)
Humas de ZnCly 1
. Humas de Zn ]
Zine Poivo de Zn D 30 0,03-0.3
Estearatode £ing [0}
Zirconio [b) Compuestos, como Zr 5 240 1.6- 16,7
] Comp. solubles, como W 1 = 360 0314
Wolframio (b) Comp. inselubles, coma W 5 240 1-82

Equipo y material de muestreo

Bomba de aspiracion

Bomba para muestreo personal y ambiental, cuyo caudal se mantenga dentro del valor determinado, con una exactitud de +5%.

La calibracion de la bomba debe realizarse con el mismo tipo de soporte o unidad de captacion, con el fin de que la pérdida de carga

sea similar a la que se tendra en el muestreo.

Unidad de captacién

Filtro

Filtro de membrana de ésteres de celulosa, de 37 mm de diametro y 0,8 micras de porosidad.

Soporte de celulosa

Portafiltros o cassettes

Cassettes de poliestireno de 2 6 3 cuerpos, de 37 mm de diametro en los que se coloca el filtro sobre el soporte de celulosa.

Tubo flexible

Adaptador




Cronémetro

Termoémetro y manémetro

Equipo de muestreo para polvos y humos metalicos

Condiciones de muestreo
Las muestras de aire se toman a un caudal generalmente entre 1y 3 Ipm.

El volumen de aire recomendado es variable en funcién de la sensibilidad y margen de trabajo del método analitico de cada elemento,
y de los limites de concentracion establecidos (TLVs) para cada elemento o sus distintos estados fisicos, solubilidades o compuestos
(ver Tabla).

El volumen de aire mas generalmente recomendado es el de 120 litros (60 minutos a 2 Ipm), salvo para aquellos elementos o
compuestos en que es necesario un mayor volumen de aire.

Procedimiento de muestreo

Colocar la bomba de aspiracion, convenientemente calibrada, en la parte posterior de la cintura del operario a muestrear, asegurandola
con un cinturén apropiado.

Ajustar el tubo que conecta la bomba con el cassette, por la espalda y hombro del operario, de forma que el extremo del tubo quede a
la altura de la clavicula del operario, fijandolo con una pinza a su vestimenta.

Retirar los tapones del portafiltros o cassette y conectar el orificio de salida al tubo de conduccién del aire, con ayuda de un adaptador.

Poner la bomba en funcionamiento e iniciar la captacion de la muestra.
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Durante la captacion, vigilar periédicamente que la bomba funcione correctamente.

Caso de que se aprecien anomalias o variaciones sobre el caudal inicial, volver a recalibrar la bomba, o proceder a anular la muestra.



Transcurrido el tiempo de muestreo predeterminado, parar el funcionamiento de la bomba y anotar los datos siguientes: tiempo de
muestreo, caudal, temperatura ambiente, y presion (si no puede averiguarse la presion, se estimara la altitud de la zona).

Finalizada la captacion retirar el cassette y cerrar los orificios con sus tapones, procurando que todo el conjunto ajuste perfectamente.
El cassette no debera abrirse bajo ninguna circunstancia hasta el momento del analisis. Colocar sobre el cassette una etiqueta con
indicacion clara del numero identificativo de la muestra tomada.

Acompanfar con cada lote de filiros muestreados un "filtro blanco", el cual ha sido sometido a sus mismas manipulaciones, excepto que
no se ha pasado aire a su través.

Etiquetarlo con la palabra Blanco.

Transporte y almacenamiento

Colocar los cassettes muestreados, junto con el blanco (o blancos) en cajas, u otros envases o maletines convenientemente protegidos
para evitar cualquier tipo de dafio, alteracion o pérdida de su contenido durante su envio o transporte al laboratorio.

Mantener las precauciones anteriores mientras dure el almacenamiento de las muestras, hasta el momento de su analisis.
Observaciones

(a) Elemento metalico, del que existen compuestos de dificil ataque o solubilizacién, que pueden requerir un tratamiento de digestion
especifico, y por tanto ser necesaria una toma de muestras exclusiva.

(b) Elemento metalico que requiere una toma de muestra exclusiva.

(c) Valores de los TLVs, adoptados por la ACGIH, para 1983-84, con los intentos de cambio para dicho periodo. El significado de las
abreviaturas y simbolos, son los siguientes:

C Valor techo

D Particulas molestas o inertes (10 mg/m3, como polvo total)

() El dato corresponde al intento de cambio propuesto

A1a Sustancias carcinogénicas humanas.

A2 Sustancias sospechosas de ser potencialmente carcinogénicas para el hombre.
(d) Margenes de aplicacién, calculados de acuerdo con:

. Los margenes lineales de trabajo establecidos en los manuales analiticos.
. El volumen de dilucién de la muestra (generalmente a 10 ml).
. El volumen de aire recomendado.

Los margenes superiores pueden ampliarse diluyendo adecuadamente las muestras en el procedimiento analitico.
(e) Volumen y margen de trabajo, correspondiente a la determinacion del elemento por Absorcion Atdmica con camara de grafito.

(f) Volumen y margen de trabajo correspondiente a la determinacién colorimétrica de As.



Margen de

Elemanto s TLV lcl Volumen aplicacion
metilice Estado fisico, 0 compusstos ma/m3 litros mag/m3 (d)
e-Aldmina 8]
s Metal y xido 10 4242
Aluminic Efl} e e 5 120 o, .
Sales solublas 2
Metal v compuestos, como Sh 0,5
Antimonic (b) | Sb,0, manipulacion y uso, como Sh 0,5 120 0,08-33
50,05, produccion AZ
. Arsénico y comp. solubles coma A 0,2 120 (e) 0,03 -0,2 (e
Arsénico (b) As,05, produccion AZ a0 (1) 0,03 - 0,5 (f)
Bario {a) Compuestos solubles, como Ba 0.5 120 0,08- 2.1
£ = 500 0,001 - 0,04
Berilio {al Metal 0002, A2 120 (&) 0,0005 - 0,005 (2]
: Teluro de bismuts 10
B 120 0,08 -2
eifatis Telura de bismuto, dopado con Se E Ml
Polvo y sales, come Cd 0,05
Cadmio Humos de CdO como Cd C 0,05 120 0,008 -0,17
Preduseién CdO 0,058
Carbonato [ marmol D
Cianamida 05
Calcio Hidréxido ] 120 0,04 -0.42
Oxido 2
Silicato D
Cobzlto (a} Metal, polve v hurnos (0,08) =240 0,02-02
Humos 0,2
Cob r g
Gt Polvo v nieblas 1 120 0,04-04
Metal 0.5 120
Comp. Cr {11) y Cr (111} 0,5 120 LB,
Cromao (a} Comp. Cr {V1), soluble en H,0 0,05 = 240
Comp. Cr (V], inscluble en H,0 0,085, Ala =240 0,02.0,2
Cromita mineral, coma Cr 0,05, Als =240
Metal bl
Estafio {b) Oxidos y comp, inorg., excepto SnQ,, 2 240 04-83
come Sn
. Humos de dxido {Fe.0), como Fe 5
H 230
ierro S s A s 1 120 0,04 - 0,42
; Magnesita o
Magnesio
gnesi HEsm s - 120 0,004 - 0,04
Palvo v comp., coma Mn C5
Manganese Humos, como Mn 1 120 0,04 - 0,25
Tetréxido 1
® Comp. solubles, como Mo 5
Molibdena (a P
(a} Comp., insol., como Mo 10 120 1.2-33
Metal 1
Migual Comp. solubles, como Ni 0.1 120 0,04 -042
Tostacion sulfuros 1Ala ;
Plata Metal 0.1 120 0,008 - 0,33
Comp. solubles, como Ag 0,01 = 240 0,004 - 0,17
Inorg., polves v humos, coma Pb 0,15
P 5 k 4
lomo Arsenato, como Pba (AsO 0,15) e bl
s Comp., como Sa 0,2
1 7 &
_Se Eplaiul Hexaflugruro de Se, como Sa 0,2 359_ Dz
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- Comp., como Te 0,1
Telurio TR T et 0.2 = 360 0,05 - 0,70
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: = 1000 0,05-1,5
Vanad Pal W ! :
anadia (al alva y humes, como MoOg 0,05 120 [e) 0,008 - 0,12 (¢)
Humas de ZnCl, 1
s Humas de Znl 5
= .
i Polvo de Znl o i 0,03-0.3
Estearatode Zing D
Zirconio [b) Compuestos, como Zr 5 240 1,6- 16,7
: Comp. solubles, como W 1 == 360 0,3-14
Wolframio:{b) Comp. insclubles, coma W 5 240 1-562




Comp. solubles, como W == 360
Comp. insclubles, coma W 240
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Wolframio {b)
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1-52
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