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APRESENTACAO

A Coordenagdo de Higiene do Trabalho da Fundacentro
publicou, em 1980, uma série de normas técnicas denominadas
anteriormente Normas de Higiene do Trabalho - NHT, hoje designadas
Normas de Higiene Ocupacional - NHO.

Em face do processo dindmico das técnicas de identificacdo,
avaliacdo e controle dos agentes ambientais de risco, e considerando o
desenvolvimento tecnolégico, a revisdo técnica destas normas faz-se
necessaria.

Desta forma apresenta-se ao publico técnico que atua na area da
salde ocupacional a NHO n° 2 Analise qualitativa de fracdo volatil
(vapores orgénicos) em colas, tintas e vernizes por cromatografia gasosa
/| Detector de ionizagdo de chama, que aborda aspectos do resultado do
reestudo da Coordenacéo de Higiene do Trabalho.

Acredita-se que esta norma possa efetivamente contribuir como
ferramenta na identificacdo dos agentes de risco a que se propGe e na
prevencao de doencgas e acidentes do trabalho.

ROBSON SPINELLI GOMES
Gerente da Coordenacdo de Higiene do Trabalho
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PREFACIO

Este método de ensaio faz parte da Série de Normas de Higiene
Ocupacional (NHO) elaborada por técnicos da Coordenacdo de Higiene do
Trabalho da FUNDACENTRO, por meio do Projeto Difusdo de
Informagdes em Higiene do Trabalho 1997/98.

Esta Norma substitui:

-A NHT - 08 L/E - Coleta e Envio de Amostras de Solventes e Colas ao
Laboratdrio do CTN. Novembro/ 1984.

-Norma Técnica Experimental da Anélise Qualitativa da Fracdo Volatil
de Colas - Slal-1990.

Houve grandes modificacbes técnicas quanto a colunas
cromatogréficas e alguns procedimentos.
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CUIDADOS E PRECAUCOES DE SEGURANCA -
PRINCIPIOS GERAIS

o Nao desconsiderar riscos. Riscos que ndo sdo reconhecidos,
nédo sédo avaliados e nem controlados.

Antes do inicio da execucdo do procedimento é preciso:

e conhecer todos 0s materiais e equipamentos necessario, e 0S
respectivos cuidados de seguranca;

e conhecer previamente as propriedades fisico-quimicas e
toxicolOgicas de todos os reagentes, produtos intermediarios e
finais que poderé&o estar envolvidos;

e conhecer as acbes em casos de acidentes envolvendo
vazamentos, derrames ou gquebras acidentais.

Para este procedimento de analise qualitativa da fracdo volatil de
diversos tipos de produtos, as precaucBes abaixo descritas devem ser
tomadas:

Operacgao
e Trabalhar com substancias volateis sob ventilacdo local
exaustora’ e longe de fontes de ignicdo (dissulfeto de carbono e

a fracdo volatil das colas, tintas e vernizes sao inflamaveis).

e USAR o6culos de seguranca e luvas® quando necessério, para
manusear os produtos quimicos.

2 O ar exaurido deve ser enviado para fora do local de trabalho.

3 A resisténcia a produtos esta diretamente ligada ao tempo de exposi¢do e a concentragao
dos produtos em contacto com a luva, conforme recomendacéo do fabricante.
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NUNCA , na transferéncia de produtos, pipetar com a boca.
NUNCA retornar substancia ndo usada para o frasco original.

Procurar manter rotulos originais, legiveis e completos, quando
houver deterioracdo, refazer.

Rotular sempre as solugbes preparadas (dados de concentragdo,
toxicidade, data e nome do analista).

N&o jogar solventes pela pia.

Em lugar acessivel deixar material apropriado para adsorver
solvente derramado (areia, argila ou vermiculite).

Para atendimento de emergéncia o laboratério deve dispor de istema
de lava olhos, chuveiro de seguranca, extintor de incéndio (p6
guimico, C02 ou espuma) e se possivel manta corta chama.

O laboratério devera possuir equipamento e plano de evacuacéo
imediato.

Armazenagem

Os cilindros de gases devem estar presos, em Aareas cobertas e
ventiladas, fora do local de trabalho.

As substancias volateis, principalmente o dissulfeto de carbono, em
geral devem ser armazenados em geladeira especial, com motores e
instalacGes elétricas fora do espaco reservado para armazenagem e
as amostras também devem ser guardadas em embalagens fechadas
em locais sob refrigeracédo, até o momento da analise.

Os residuos de solventes devem ser armazenados apropriadamente
para descarte posterior. Isto é, em recipiente portatil de metal para

11
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liquidos inflamaveis, com saida protegida e tela corta chama, que
guando fechada ndo permite vazamento de liquido, mesmo se o
recipiente estiver invertido.

e Os residuos de solventes halogenados devem estar separados dos
demais para fins de incineragdo controlada.

Descarte de Amostra

Usando luvas apropriadas, abrir os frascos de amostras na capela.
Deixa-los desta forma até a secagem da cola, tinta ou verniz e depois
descarta-los.

Colocar na capela a vidraria utilizada eventualmente para transferéncia
de amostras até a evaporacao total da fragdo volatil. Soltar a cola, tinta ou
verniz seco com um bastdo de vidro. Descartar a pelicula de cola, tinta ou
verniz seco e lavar a vidraria com mistura sulfocrémica.

12
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1. INTRODUCAO

Os solventes organicos estdo presentes em varios processos
industriais e tém uso largamente disseminado no pais em varios produtos:
benzina, thinners, aguarraz, colas, tintas, vernizes, combustiveis etc.

Para dimensionar a extensdo do problema de Saude Ocupacional e
estipular metodologias de avaliagio ambiental e bioldgica e de
acompanhamento da salde dos trabalhadores é primordial que sejam
conhecidas as composi¢bes dos produtos quimicos manipulados no
ambiente de trabalho. Assim sendo, foi desenvolvida metodologia para
andlise da fracdo volatil de colas, tintas e vernizes do tipo "head - space"
gualitativo.

2. OBJETIVOS

Esta norma estabelece procedimento padronizado para analise
qualitativa da fracdo volétil de colas, tintas e vernizes a base de solventes,
em especial 0s componentes mais téxicos e mais comuns, tais como:
benzeno, n-hexano, tolueno, alcool metilico e butanona, com a finalidade
de se identificarem as substancias volateis que possam estar presentes no ar
de um ambiente de trabalho.

3. CAMPO DE APLICACAO

Anédlise da frag&o volatil de colas, tintas e vernizes tem como campo
de aplicagdo a prevencdo de doencas ocupacionais oriundas da exposicéo
dos trabalhadores aos vapores destes produtos, fornecendo subsidios para
proposicdo de medidas de controle coletivo, para substituicdo de volateis
mais tdxicos por outros menos toxicos ou menos volateis ou, ainda,
substituicdo por novos produtos com técnicas diferentes de aplicacdo. A
identificagdo dos componentes tintas, vernizes ou colas tem carater
preventivo. Podem servir para confirmagdo de exposi¢cdo que referendem
guestdes arroladas na anamnese médica, mas nunca poderdo servir para
negar possiveis exposicdes, em razdo da inexisténcia no pais de
obrigatoriedade de registro de formulacdo para este tipo de produto,
podendo a composi¢do variar mesmo sendo da mesma marca ou
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procedéncia porém de lotes diferentes.

Para investigacdo de nexo causal entre exposicdo e doenca ha
necessidade de levantamento do histdrico médico ocupacional (anamnese)
do trabalhador.

4. REFERENCIAS NORMATIVAS

As normas relacionadas a seguir estiveram em vigor ho momento
desta publicacdo. Como toda norma estad sujeita a revisdo, recomenda-se
verificar a conveniéncia de se usar sempre as edi¢des mais recentes.

Na aplicacdo desta Norma se houver necessidade pode se consultar:

e EB 2008/1989 - Transporte aéreo de artigos perigosos
Embalagem.

e NBR 7501/1989 — Transporte de Produtos Perigosos.

e NBR 7504/1993 - Envelope para Transporte de produtos
perigosos - Caracteristicas e dimensdes.

o NBR 8286/1994 - Emprego da Sinalizacdo nas unidades de
transporte e de rotulos nas embalagens de produtos perigosos.

e NBR 7500/1994 — Simbolo de risco e manuseio para transporte
e armazenamento de materiais.

e NBR 7503/1996 - Ficha de Emergéncia para Transporte de
produtos perigosos. Caracteristicas e dimensdes.

e NBR 8285/1996 - Preenchimento da ficha de emergéncia para o
transporte de produtos perigosos.

14
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5. DEFINICOES
Para efeitos desta norma, aplicam-se as seguintes definicGes:
5.1 Fracao volatil

E a porcdo da amostra que se encontra na fase ele vapor ou gas
acima de sua superficie.

5.2 Solvente
De forma geral, & 0 componente que existe em maior proporgao em

uma solucdo ou dispersdo homogénea. Sua utilizacdo tem como finalidade
extrair, dissolver ou suspender materiais.

5.3 Solvente organico

E 0 nome genérico para um grupo de produtos quimicos ou misturas
que sdo liquidos em faixa de temperatura de 0 — 250°C. Sdo volateis e
relativamente inertes quimicamente. Sua utilizagdo industrial tem como
finalidade extrair, dissolver ou suspender materiais ndo sollveis em &gua
(gorduras, lipidios, resinas, polimeros e etc.).

5.4 Lata de folha-de-flandres

Recipiente utilizado neste procedimento para coleta de amostra de
colas, tintas ou vernizes confeccionada com folha de ferro estanhado.

5.5 Head space
E a técnica de amostragem cromatografica na qual se analisa a

fracdo volatil de amostras em estado condensado, mantidas em recipientes
fechados.
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6. SIMBOLOS E ABREVIACOES

6.1 ABNT - Associacéo Brasileira de Normas Técnicas

6.2 CG.DIC - Cromatografia Gasosa/Detetor de lonizacéo de
Chama.

6.3 CG.EM - Cromatografia Gasosa/Espectofometro de Massa.

6.4 CTN - Centro Técnico Nacional.

6.5 PA - Analiticamente Puro.

6.6 ProgSolv - Programa Solventes.

6.7 S.S.- Super Seco.

6.8 Kg - Quilograma

6.9 L - Litros

6.10 min - Minuto

6.11 ml - Mililitros.

6.12 ml - Microlitros.
7. PRINCIPIO DO METODO

Uma amostra de cola, tinta ou verniz é colocada em um frasco tipo
"penicilina", é lacrada, estabilizada termicamente, e uma aliquota da fragéo
volatil da amostra é analisada por CG.DIC em pelo menos trés colunas
cromatograficas com propriedades fisico-quimicas diferentes. Os tempos de
retencdo dos picos cromatograficos obtidos, usando-se integrador

eletrbnico, sdo comparados ao das substancias padrdes previamente
injetadas.
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8. INTERFERENCIAS

Em principio, quaisquer substancias que tenham o mesmo tempo de
retencdo, nas mesmas condigdes cromatograficas e na mesma coluna,
podem ser consideradas interferentes entre si. Esse tipo de interferéncia
poderéd ser solucionado, na maioria das vezes, mudando-se as condicdes
cromatogréficas ou selecionando-se outra coluna. Caso isso nhdo seja
possivel, utiliza-se 0 espectrdmetro de massas acoplado ao cromatografo

gasoso.

9. MATERIAIS E REAGENTES

9.1

9.2

9.3

9.4

9.5

9.6

9.7

9.8

9.9

Ar comprimido.
Ar sintético SS.
Nitrogénio SS.
Hidrogénio.

Frasco do tipo "penicilina™ com tampa de borracha
butilica e lacre de aluminio (10 ml de capacidade).

Recravador.

Seringas cromatogréficas tipo ""gas tight" com émbolo de
teflon de 25 — 500u.1.

Seringa cromatografica para liquidos de 10pl.

Fita de teflon (tipo veda rosca).

9.10 Parafilm.

17
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9.11 Dissulfeto de Carbono?.

9.12 Seringa cromatografica tipo "'gas tight'" com émbolo de
teflon de 1000p1.

9.13 Frasco com tampa rosqueavel e septo de borracha com
uma face de teflon (4ml).

9.14 Frasco com tampa rosqueavel, com buraco e septo de
teflon (3m1).

10. APARELHAGEM
A aparelhagem necessaria & execugdo da analise € a seguinte:

10.1 Cromatografo a gas equipado com detector de ionizacéo
de chama.

10.2  Integrador eletronico.

10.3  Gerador de hidrogénio.

104  Colunas cromatograficas

. ggrb)owax 20M capilar (Silica fundida @ 0,25mm x 0,25um X
m).

* Porapak Q empacotada (@ 3mm x 1/8" x 1,8m).
* DB 624 (& 0,53mm x 3pum x30m).

2 Solvente utilizado para diluicdo das solugdes padrdes por suas caracteristicas de baixa
resposta no detector de ionizagdo de chama e 6timo para dessorcdo da maioria dos solventes
das amostras coletadas em tubo de carvéo ativo em amostras de ar.

3 Estas colunas tém boa resolucéo para a maioria dos solventes utilizados na formulacéo de
tintas, colas e vernizes além de separar as substancias de maior grau de toxicidade: benzeno,
nhexano, tolueno, alcool metilico e butanona. Outras colunas poderdo ser utilizadas desde
que testadas e que sejam eficientes para esta finalidade.

18
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e Para o Espectrdometro de Massas (utilizado pura solucionar os
casos de interferéncia que ndo possam ser resolvidos por meio
da cromatogratia gasosa). A coluna poderd ser a capilar HP
Ultra 1, metil silicone (25m x 031mm).

11. LIMPEZA DE MATERIAL
11.1 Limpeza de vidraria
11.1.1 Deixar a vidraria seca e livre de residuos em frasco contendo
solucdo sulfocronica® durante o tempo necesséario para a
total limpeza.

11.1.2 Escorrer completamente esta solucéo.

11.1.3 Apos aplicagdo da solugéo acima, lavar exaustivamente com
agua de torneira.

11.1.4 Colocar a vidraria cerca de trés horas em solugdo aquosa de
detergente especial neutro, agitando vigorosamente (se
necessario, utilizar uma escova).

11.1.5 Enxaguar pelo menos 10 vezes com agua de torneira e 5
vezes com agua destilada ou deionizada.
Deixar limpas e isentas de gordura ou outros residuos.

11.1.6 Secar a vidraria a temperatura ambiente protegida de
contaminagdes.

11.2 Limpeza da lata de folha - de - flandres

4 A solugdo sulfocrbnica é perigosa quando entra contacto com substancias organicas
redutoras. Irrita 0s olhos,. sistema respiratério e a pele. (Quando cai sobre a pele provoca
sérias queimaduras. O local deve ser imediatamente lavado com grande quantidade de &gua
corrente, preferencialmente chuveiro. Deve ser manipulada em capela, utilizando-se 6culos e
luvas de protec&o.
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11.2.1 Colocar a lata cerca de trés horas na solucdo aquosa de
detergente especial neutro, agitando vigorosamente. Se
necessario, utilizar uma escova.

11.2.2 Enxaguar pelo menos 10 vezes com &gua de torneira e 5
vezes com agua destilada ou deionizada.

11.2.3 Deixar as paredes limpas e isentas de gordura ou outros
residuos.

11.2.4 Secar a lata a temperatura ambiente protegida de
contaminagdes.

12. COLETA DA AMOSTRA E TRANSPORTE

12.1 Coleta de amostras

12.1.1 Se a embalagem original contiver até cerca de 1 kg de cola,
tinta ou verniz, ela devera ser enviada intacta ao laboratoério.

12.1.2 Caso contrario, a coleta devera ser realizada utilizando-se
recipientes adequados que passaram por processo especial
de limpeza,fornecido pelo laboratério.

12.1.3 Selecionar uma embalagem recém aberta ou intacta.

12.1.4 Despejar o produto cuidadosamente no recipiente de coleta
adequado, durante 0 menor tempo possivel, preenchendo o
recipiente até cerca de 2/3 de sua capacidade.

12.1.5 Tampar o recipiente imediatamente e inverté-lo para que o
produto, entrando em contato com a tampa, possa veda-la,
para evitar vazamento. A seguir retornar o recipiente a
posicao inicial.

20
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12.1.6 Rotular e identificar a amostra de modo inconfundivel,
utilizando o modelo de rétulo que acompanha o recipiente.

12.1.7 O recipiente para coleta de amostra devera vir acompanhado
de um "Formulario de Dados de Acompanhamento da
Amostra" devidamente preenchido (anexo A).

12.2 Transporte de amostra

12.2.1 Deveréa ser providenciada embalagem que garanta condi¢des
de seguranca contra rupturas e vazamentos.

12.2.2 Deve-se dispender o menor tempo possivel entre a coleta e 0
envio ao laboratério e, durante este intervalo de tempo, a
amostra devera permanecer ao abrigo de luz e calor.

12.2.3 Para orientar o transporte seguro de acordo com a hatureza
das amostras a embalagem deverd trazer destacadas as
seguintes indicacdes "FRAGIL", "FACE SUPERIOR
PARA CIMA", "TOXICO" E "INFLAMAVEL ".

12.2.4 Para que o portador esteja ciente dos riscos no transporte das
amostras, bem como das medidas a serem adotadas em caso
de acidente, cada embalagem deve estar acompanhada de
envelope adequado (anexo C) contendo ficha de emergéncia
(anexo B).

13. PROCEDIMENTO DE ANALISE

13.1 Estudos do tempo de reten¢do dos padrdes nas colunas e
condicdes cromatograficas escolhidas

21
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13.1.1 S#o utilizados os seguintes padroes’:

n-pentano ciclo hexano etil benzeno
propanona benzeno m-Xileno

n-hexano tolueno p-Xileno

butanona acetato de isobutilo o-xileno

acetato de etila acetato de n-butila Alcool Metilico
Alcool Etilico acetato de isopropila Alcool terc-butanol

3 metil butanona— 2 Alcool Isopropilico

13.1.2 Calcar luvas e na capela colocar aproximadamente 2,0m1 de
cada um desses padrfes separadamente em um frasco de
4ml. Revestir a boca de cada frasco com fita teflon, colocar
a tampa rosqueavel com septo de borracha com uma face de
teflon.

13.1.3 Retirar uma aliquota de 25 a 250pl°® da fracdo volatil (vapor
acima da superficie da amostra) o mais proximo possivel da
superficie, lentamente e de uma sO6 vez, sem bombear.
Evitar que a ponta da agulha ndo toque a superficie da
amostra.

13.1.4 Injetar o vapor de cada um desses padrdes separadamente
com seringa "gas tight" com émbolo e ponta de teflon pelo
menos trés vezes em cada nas melhores condicdes
cromatogréaficas.

13.1.5 Listar todos os tempos de retencdo de cada substancia padréo
injetada separadamente.

5 Os padrdes analiticos foram os solventes organicos P.A reconhecidamente utilizados em
grande escala industrial (Bibliografia) e também a conhecimento prévio da composicao
destes produtos por meio da de experiéncia acumulada do perfil de amostras analisadas no
laboratério da FUNDACENTRO. Outros padrdes podem ser utilizados.

6 O volume injetado deve ser tal que todos os picos dos padrdes estejam na mesma faixa de
atenuacéo.
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13.1.6 Calcular a média dos tempos de retencdo (ﬁ) para no

minimo trés injecdes para cada substancia padrdo. Se
houver picos com tempos de retencdo com desvio maiores
do que 10% em relacdo a média, desconsiderar esses picos
e repetir para este padrdo os itens 13.1.3 a 13.1.5.

13. 1.7 Listar as médias dos TRi de cada substancia padréo.
13.1.8 Repetir os itens 13.1.3 a 13.1.7 para cada coluna estudada.

13.2 Estudos das resolucBes das misturas padrdes nas colunas e
condicdes cromatogréficas escolhidas

13.2.1 As misturas padrdes deverdo ser preparadas juntando-se
grupos de substdncias com tempo de retencdo ndo
coincidentes e ndo proximos, na coluna a ser testada. A
guantidade de misturas padrGes a ser preparada vai
depender da resolucdo dos compostos na coluna a ser
testada.

13.2.2 A partir dos dados obtidos no item 13.1, escolher a melhor
substancia a ser utilizada como pico de referéncia’ nas
mesmas condi¢cBes cromatograficas adotadas para 0s
padrdes individuais.

13.2.3 Tomar uma aliquota de 1000m1 de CS, com seringa "gas
tight" e transferir para um frasco com fundo c6nico de 3 ml,
vedar o frasco com fita teflon, colocar a tampa rosqueavel
com buraco e septo de teflon, vedar novamente com fita
teflon.

7 Sugestbes e substancias a serem utilizadas como pico de referéncia para as colunas:
Carbowax 20M capilar - alcool isoamilico e/ou tolueno; DB624 - tolueno; Porapak Q -
alcool npropilico e/ou tolueno.
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13.2.4 Adicionar por meio de injecdo com micro seringa
cromatogréafica pelo septo do frasco as substancias padrdes.
A concentracdo de cada substancia deve estar entre 0,2% e
1%. Portanto concentracGes fora desse intervalo exigem
outras dilui¢des.

NOTA:
As solugbes padrdes com CS, devem ser mantidas sob refrigeracao.

13.2.5 Escolher a melhor concentracdo da substancia escolhida
como pico de referéncia e adicionar a mistura padréoe.

13.2.6 Injetar trés vezes 1 ml da mistura padrdo nas mesmas
condicdes cromatogréaficas adotadas no item 13.1.4.

13.2.7 Calcular a média dos tempos de retencéo (ﬁ) para no

minimo trés injecfes para cada substdncia padrdo na
mistura. Se houver picos com tempos de retencdo com
desvio maiores do que 10% em relacdo a média,
desconsiderar esses picos e repetir para esta mistura padréo
os itens 13.2.6.

13.2.8 Listar a média dos tempos de retengdo que tenham variagdo
entre si menor que 10%.

13.2.9 Compara-los com os valores obtidos no item 13.1.7.

13.2.10 Identificar as substancias padrdes injetadas ap6s a
comparagdo das listas dos itens 13.1.7 e 13.2.8 e verificar
quais substéancias tiveram boa resolugé&o.

13.2.11 Para substancias padrées identificadas e com boa resolucéo,
calcula-se o Tempo de Retencdo Relativa de cada
substancia em relagdo a substancia escolhida como pico de
referéncia escolhida
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TRRi = I’

TRp

Onde:

TRRi = Média do Tempo de Retencdo Relativa da substancia i em
relacdo a substancia escolhida como pico de referéncia.

TRi = Tempo de Retencgdo da substanciai .

TRp= Tempo de retencdo da substancia escolhida como pico de
referéncia.

13.2.12 Repetir o calculo para pelo menos trés injecGes de cada
substancia padréo identificada e resolvida.

13.2.13 Calcular a TRRi (média de trés injecdes do Tempo de
Retencdo Relativa da substancia padrdo i em relagdo ao
pico de referéncia).

13.2.14 Construir a lista de TRRi para cada substancia.

13.2.15 Os dados obtidos com cada uma das solucdes padrdes
poderdo ser armazenadas no integrador.

13.2.16 Repetir os itens 13.2.2 a 13.2.14 para cada coluna estudada.

NOTA:

Os itens 13.1 e 13.2 deverdo ser repetidos somente quando 0s
tempos de retengdo dos padrdes se modificarem por mudanca na
resolucdo das colunas estudadas, quando houver mudanca das
condic¢Bes cromatograficas ou de coluna.
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13.3 Analise das amostras de colas, tintas e vernizes

13.3.1 Na capela abrir o vasilhame da amostra (cola, tinta ou verniz)
e transferir o conteddo para um frasco de vidro, tipo
penicilina, até a metade de sua capacidade.

13.3.2 Revestir a tampa do vidro com teflon, tampar com septo de
borracha butilica e novamente revestir com fita de teflon,
lacrar com recravador, retirar o meio do lacre, vedar
novamente com fita teflon e parafilm.

13.3.3 Manter as amostras a temperatura ambiente pelo menos
durante 30 minutos para que seja atingido o equilibrio entre
as fases.

13.3.4 Retirar uma aliquota (25 -500u1) da fracdo volatil com
seringa "gas tight"o mais préximo possivel da superficie,
lentamente e de uma s6 vez, sem bombear. Cuidar para que
a ponta da agulha ndo toque a superficie da amostra.

13.3.5 Injetar a amostra imediatamente no cromatografo, nas
mesmas condi¢cGes em que foram injetados os padrdes. Esta
corrida da uma idéia do perfil desta amostra.

13.3.6 Verificar se ha substancias com tempo de retencdo préximo
ao do pico da substancia de referéncia, em caso positivo,
refazer o item 13.2 para um pico da substancia de referéncia
que torne possivel analisar esta amostra.

13.3.7 Verificar se os picos das substancias de referéncia estudados
fazem parte da composicdo da amostra (se necessario
confirmar com outras colunas cromatograficas ou por
CG.EM). Em Caso positivo, utiliza-las como pico de
substancias de referéncia, caso contrario, apos retirar da
fracdo volatil uma aliquota (25 -500ul) de cola, tinta ou
verniz, adicionar a esta amostra com a mesma seringa uma
aliquota (25 — 250ul) da fracdo volatil do pico da substancia
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de referéncia escolhida para esta coluna (procedimento do
item 13.3.4) e injeta-la no cromatdgrafo.

13.3.8 Apds a retirada da aliquota, vedar a tampa do frasco, com fita
de teflon e Parafilm nesta ordem.

13.3.9 Retirar outra aliquota somente apds quinze minutos da
retirada da primeira, com 0s mesmos cuidados, para nova
injecdo no cromatografo e se necessario uma terceira, ou
guantas forem necessarias.

13.3.10 Repetir esta operacdo em cada coluna estudada.

13.3.11 Calcular e listar a média dos tempos de retencdo relativa das
substdncias da amostra que apresentaram picos no
cromatograma em relagcdo aos picos das substancias de
referéncia.

14. EXPRESSAO DOS RESULTADOS

14.1 Identificar e comparar a lista de TRRi das substancias padrdes

em cada coluna estudada com TRRi das substancias
encontradas na fracdo volatil das colas, tintas ou vernizes em
analise.

14.2 Estes resultados poderdo ser obtidos na comparagdo com 0s
padrdes, utilizando os recursos fornecidos pelo integrador
eletrénico acoplado ao cromatégrafo a gas.

14.3 A identificacdo de um componente sé deve ser estabelecida
apos identificacdo positiva nas trés colunas mesmo que nao
totalmente bem resolvido. Em caso de ddvida sera necessario
a utilizacdo de CG-EM.
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15. NOTAS DE PROCEDIMENTO

15.1 Caso ndo seja possivel executar a analise da amostra (tintas,
colas e vernizes) imediatamente apds a preparacdo dos
frascos, poder-se-4 guarda-los em geladeira, vedados
conforme recomendado anteriormente, por até 03 semanas.

15.2 As misturas padrGes em dissulfeto de carbono deverdo ser
preparadas no mesmo dia da andlise conforme recomendado
no item 13.3.2.

15.4 Deve-se dar muita atencao a possiveis picos fundidos, pois seu
TR (Tempo de Retencéo) pode coincidir com o tempo de um
terceiro componente, ocasionando erros de identificacéo.
Portanto é necessario cuidadosa observacao de cada pico.

15.5 A linearidade e a sensibilidade do detetor de ionizacdo de

chama deverdo ser verificadas periodicamente, assim como a
resolugdo das colunas cromatograficas utilizadas.

16. RESULTADO DOS TESTES
Para exemplificar os resultados esperados neste procedimento foram

escolhidas e analisadas misturas padrdes e uma amostra de cola adquirida
no mercado.
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16.1 Estudos das resolucbes das misturas padrdes e

condi¢des cromatograficas escolhidas

Coluna Porapak

Solvente RT(min) CV(%) ViV (%) RRT Area
alcool metilico 1,61 19 0,4 0,034 2037914
alcool etilico 3,13 0,3 0,6 0,067 4837944
propanona’ 4,47 0,5 1 0,098 2387448
n-pentano’ 5 0 0,4 0,112 2838185
dissulfeto de carbono

alcool isopropilico® 6,14 0,1 1 0,135 5556317
alcool n-propilico 8,3 0,1 1 0,181 10324747
butanona 12,56 0,5 0,6 0,277 6102714
acetato de etila 13,2 0,1 1 0,296 9852949
n-hexano 14,84 0,1 0,2 0,326 2361614
alcool ter-butilico 15,06 0,5 0,2 0,332 2264139
benzeno 17,96 0,4 0,4 0,396 15101685
ciclo-hexano 18,62 0,2 1 0,413 15997823
alcool n-butilico 21,41 0,1 0,6 0,475 5894442
acetato de isopropila 24,29 0,1 1 0,535 7747944
3-metilbutanona-2 24,87 0,4 0,6 0,548 8463904
tolueno 45,13 1,2 1 1 28812449

acetato de n-butila2
acetao de iso-butila®
m-xileno?

o-xileno®

p-xileno®
etil-benzeno?

1 Podem formar picos fundidos com o cs2,

atencéo no reconhecimento dos picos;

2 Né&o foram eluidos nestas condigdes

até 60 minutos.

RRT: tempo de retencéo relativa,

CV: coeficiente de variacdo,

RT: tempo de retengéo

Cromatografia a gas Dic.
CondigBes cromatograficas
temp. vaporizador = 250°C;
temp. do detector = 200°c

— temp. da coluna/isoterma = 150°C

gas de arraste: nitrogénio

volume de inje¢do: 1ul
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Coluna Megabore DB624

NHO 02

Solvente RT(min) CV(%) viv(%) RRT(min) Area
alcool metilico* 1,19 0 1 0,120 672672
n-pentano 1,44 2,51 0,2 0,147 294029
dissulfeto de carbono

alcool etilico* 1,58 0,38 1 0,157 1281049
propanona’ 1,67 0,36 1 0,169 667010
alcool isopropilico’ 1,68 1,55 1 0,170 274122
n-hexano 2,45 1,88 0,2 0,240 347460
alcool n-propilico’ 2,69 0,37 0,6 0,270 757881
acetato de etila 3,31 1,09 0,4 0,336 405538
butanona 3,34 2,39 1 0,331 1248548
ciclo-hexano 3,91 1,02 0,4 0,397 889189
benzeno 4,53 2,21 0,1 0,449 230024
acetato de isopropila 4,77 2,10 1 0,466 985238
tolueno 9,88 0,10% 1 1 4590991
acetato de iso-butila 11,62 0,34% 1 1,158 1536336
acetato de n-butila 16,54 3,18% 1 1,64 1343401
etil-benzeno 21,32 0,40% 1 2,12 812455
m-xileno 22,64 3,35% 1 2,31 1846593
p-xileno 23,69 017% 1 2,31 1689939
o-xileno 28,97 0,85% 1 2,86 2582178

1 Podem formar picos fundidos com
0 CSp, atencdo no reconhecimento
dos picos;

RRT: tempo de retencéo relativa,
RT: tempo de retencdo

CV: coeficiente de variacéo,

Cromatografia a gas Dic.

CondigBes cromatograficas
— temp. vaporizador = 180°C;

temp. do detector = 200°c

temp. da coluna/ isoterma = 45°C
- gas de arraste: nitrogénio

- volume de injecéo: 1pl
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Coluna Carbowax 20M

NHO 02

Solvente RT(min) CV(%) viv(%) RRT(min) Area

n-pentano 2,16 1,22 0,2 0,414 29879
n-hexano 2,57 0,40 0,2 0,417 30317
ciclo hexano 2,77 0,36 0,4 0,448 45438
propanona 3,16 0,95 1 0,441 78977
acetato de etila 3,58 1,67 0,4 0,598 40221
acetato de isopropila 3,76 0,16 1 0,611 97687
alcool metilico 3,77 0,79 1 0,627 73823
butanona 3,85 0,68 1 0,621 116522
alcool isopropilico 3,95 3,45 1 0,687 137680
benzeno 4,12 1,21 0,4 0,699 105861
alcool etilico 4,30 0,93 1 0,700 76905
acetato de isobutila 5,41 0,85 1 0,897 162796
tolueno 6,01 0,26 1 1 239714
alcool n-propilico 6,16 0,97 1 1,045 115546
acetato de n-butila 7,27 0,69 1 1,174 128095
p-xileno 8,97 3,19 1 1,562 275930
etil-benzeno 9,00 1,10 1 1,501 233223
m-xileno 9,94 0,06 1 1,616 224111

alcool n-butilico 11,30 0,71 1 1,824 117560

o-xileno 12,29 0,98 1 2,038 311079

alcool isoamilico 15,75 0,06 1 2,627 134951

RRT: tempo de retencéo relativa,

CV: coeficiente de variacdo,
RT: tempo de retencdo

Cromatografia a gas Dic.

Condigdes cromatograficas
- temp.vaporizador = 200°C;

temp. do detector = 250°c

temp. da coluna/ isoterma = 60°C
- gés de arraste: hidrogénio

- volume de inje¢do: 1pl
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16.2 Cromatograma obtido de uma amostra teste (cola)

Coluna Carbowax 20M/60°C/gas de arraste H./split 1/100

L0l

IRJECT  14-@i-90 16089118

b
{—H

Pico de referéncia: tolueno/TR = 6,08

RT (média) Area (média)

2,52
2,64
2,87
6,08

L5 §

394060
61452
3798
103176

LEI4E 48

RRT

0,414

0,434

0,472
1

Componente
possivel/te
identificado
n-pentano
n-hexano
ciclo hexano
tolueno
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Coluna Megabore DB624/45°C/gas de arraste N,

IKIIET  JH-81-38 1Teddndd

il

Pico de referéncia; tolueno/TR = 9,95

RT (média) Area (média)

2,52
2,68
3,13
3,93
9,95

998772
39668
142450
76073
868154

RRT

0,253

0,259

0,315

0,395
1

NHO 02

Componente
possivel/te
identificado
n-hexano
nao identificado
nao identificado
ciclo hexano
tolueno
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Coluna empacotada Porapak Q/150°C/gas de arraste N,

TRAET LSSl AT

Pico de referéncia: tolueno/TR = 45,13

RT (média) Area (média)

12,78
14,73
31,27
45,29

12614782
5974105
620466
5246488

RRT

0,282

0,325

0,690
1

Componente
possivel/te
identificado
Butanona
n-hexano
nao identificado
tolueno

NOTA: A identificacdo dos componente foi estabelecida apés identificacdo positiva em

pelo menos duas colunas.

Na amostra teste(cola) foram identificados os seguintes solventes na fragdo volatil: n-
hexano e tolueno.
Os picos que nao foram identificados, pode ter sido em virtude de ndo fazerem parte da
lista de padrdes estudados, ou de terem sido mal resolvidos em duas das colunas. Caso
haja interesse em identificar estes picos, é necessario buscar novos padrfes ou um novo
método, por exemplo o CG-EM.
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DO

PROCEDIMENTO DA ANALISE QUALITATIVA DA
DE

ESQUEMATICA

17.REPRESENTACAO

CROMATOGRAFIA  GASOSA/DETETOR

FRACAO VOLATIL EM COLAS, TINTAS E VERNIZES

POR

IONIZACAO DE CHAMA*
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ANEXO A

FORMULARIO DE DADOS DE ACOMPANHAMENTO DAS
AMOSTRAS

N° de registro da amostra:

Al - DADOS DA EMPRESA/INSTITUICAO NA QUAL FOI
COLETADA A AMOSTRA

Nome da Empresa/Instituigéo:
Endereco:
Ramo de Atividade:
Numero de funcionarios:
Data da Coleta:

A2 - DADOS DA AMOSTRA

Nome do Produto®:

Uso:

Marca:

Endereco do fabricante:

Cidade: Estado: CEP: Fone:

Embalagem original:
Quantidade utilizada do produto/més:
Setor da Empresa/Instituicdo em que o Produto é utilizado

A3 - INFORMACOES COMPLEMENTARES

N° de trabalhadores expostos:
Jornada de trabalho:
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Evidéncias de distirbios a salde de trabalhadores expostos:

A4 - Outros produtos quimicos usados pelos trabalhadores (por
exemplo: catalisadores, diluentes, solventes, thinners e etc.?)

A5 - Projeto na area da Saude Ocupacional relacionado ao pedido
de analise:

A6 — Encaminhamento que se pretende dar ao resultado de analise
guanto a solucdo do problema de exposi¢ao ocupacional levantado:

A7 — Técnico solicitante:

Endereco/Telefone:

Assinatura:

AUTORIZACAO PARA REALIZAGAO DA ANALISE DA MOSTRA:

A ser preenchido pelo laboratério

Data do recebimento: /[
Técnico responsavel
Data da Analise:___ /[

Técnico responsavel

Notas:

! S&0 de grande interesse informagdes tais como: possivel composicio, nome comercial e
nome quimico (quando houver).

% focos de contaminagdo préximos que possam provocar interferéncia na analise

40



NHO 02

ANEXO B )
FICHA DE EMERGENCIA PARA TRANSPORTE DA
AMOSTRA NAO OBRIGATORIA

Ficha de Emergéncia
WO B0 FEGDURD [Thorkes & Camarchal]
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FICHA DE ~EMERGENCI'A PARA TRANSPORTE DA
AMOSTRA NAO OBRIGATORIA (VERSO)

A amostra que sera sendo enviada, em principio, €
desconhecida. Mas por se tratar de cola, tinta ou verniz a base
de solventes orgénicos cuja composi¢do aproximada se tem
conhecimento, ela foi enquadrada como liquido inflamavel e
toxico nimero ONU 1992, segundo o Acordo para facilitagéo
do Transporte de Produtos Perigosos no Mercosul e as
instrugBes quanto ao risco e em caso de acidentes foram
baseadas no *“guia 27” do Manual para atendimento de
Emergéncias com produtos perigosos da ABIQUIM. Esse
material devera ser transportado em frasco de metal e num
volume inferior a 1 litro, portanto segundo este decreto ndo é
necessario o acompanhamento de ficha de emergéncia,
estamos apresentando somente para fins didaticos.
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ANEXO C )
ENVELOPE PARA TRANSPORTE DAS AMOSTRAS NAO

OBRIGATORIO
FRENTE

ESTE ENVELOPE CONTEM INFORMAGCOES IMPORTANTES
LEIA-A CUIDADOSAMENTE ANTES DE INICIAR A SUA VIAGEM

“EM CASO DE EMERGENC]A ESTACIONE, SE POSSIVEL, EM AREA VAZIA.
AVISE A POLICIA (190) E OS BOMBEIROS (193)”.

REMETENTE
ENDERECO

VERSO

OUTRAS PROVIDENCIAS

- isolar a area afastando os curiosos

- sinalizar o local do acidente

- eliminar ou manter longe de todos os focos de ignicéo — cigarros,
motores, lanternas etc;

- atender as recomendacg0es das fichas de emergéncia;

- entregar as fichas de emergéncia aos socorros publicos assim que
chegar;

- avisar imediatamente o transportador, o embarcador do produto, o
corpo de bombeiros e a policia;

- outras informac0es julgadas necessarias;

1) Em caso de acidente, afaste o veiculo para lugar sem transito

2) Consulte a ficha de emergéncia no interior deste envelope, que
contém providéncias que deverdo ser adotadas
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