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DETE’RMINACION DE MATERIA PARTICULADA (FRACCIONES INHALABLE,
TORACICA Y RESPIRABLE) EN AIRE - METODO GRAVIMETRICO

Palabras clave: materia particulada, fraccion inhalable, fraccion torécica, fraccion respirable, aerosol, aire, gravimetria.

(El presente método constituye una revisién/actuali-
zacion del MTA/MA-014/A88)

1. OBJETO Y CAMPO DE APLICACION

Este método describe el procedimiento a seguir y el
equipo necesario para la determinacién gravimétrica de
la materia particulada suspendida en el aire (aerosol) de
los lugares de trabajo, captada mediante un elemento de
retencion apropiado.

El método es aplicable a todo tipo de materia parti-
culada (polvo de madera, polvo de silice libre, humos de
soldadura, nieblas de aceites, etc.) para cuyo analisis se
precise una determinacion gravimétrica (10.1.) y permite,
asimismo, la determinacion de las diferentes fracciones
por tamafo de particula de los aerosoles contempladas
en la Norma UNE-EN 481 (10.2.) siempre que se utilicen
para su captacion los muestreadores adecuados (10.3.).

La cantidad de materia particulada recogida depen-
dera del sistema de muestreo elegido para la toma de
muestra. Por tanto, el intervalo de trabajo de este méto-
do puede considerarse como el intervalo en masa com-
prendido entre el limite de cuantificacion calculado y el
valor de la misma que puede causar la colmatacion del
elemento de retencién utilizado.

El limite de deteccién del método depende de la sen-
sibilidad de la balanza analitica empleada, de las con-
diciones de operacién y de la estabilidad gravimétrica
de la pesada por lo que debe ser calculado por cada
laboratorio (véase anexo A).

Tanto la colmatacién del elemento de retenciéon como
una posible pérdida de masa durante la manipulacién de
la muestra son factores criticos en las determinaciones
gravimétricas de materia particulada. Ademas, distintos
muestreadores pueden requerir diferentes caudales para
la toma de muestra, lo que implica, para el mismo volu-
men de aire, tiempos de muestreo diferentes.

Este método puede utilizarse para realizar mediciones
que tengan por objeto su comparacion con el valor limite
y para mediciones periédicas (véanse los apartados 4.5

y 4.6 de la Norma UNE-EN 482) (10.4.) en cumplimiento
del RD 374/2001 sobre agentes quimicos (10.5.).También
podria utilizarse para realizar mediciones para la evalua-
cion aproximada de la concentracion media ponderada
en el tiempo (véase apartado 4.2 de la Norma UNE-EN
482), asi como para realizar la evaluacion de la exposi-
cion por inhalaciéon de agentes quimicos (véase la Norma
UNE-EN 689) (10.6.).

2. DEFINICIONES

A efectos de este documento se aplican las siguien-
tes definiciones:

2.1. Aerosol
Suspensién de particulas sélidas o liquidas en el aire.
2.2. Fraccion inhalable

Fraccién de la masa de las particulas del aerosol que
se inhala a través de la nariz y la boca.

2.3. Fraccion toracica

Fraccién de la masa de las particulas inhaladas que
penetran mas alla de la laringe.

2.4. Fraccion respirable

Fraccion de la masa de las particulas inhaladas que
penetran en las vias respiratorias no ciliadas.

2.5. Sistema de muestreo

Conjunto de componentes cuya mision es separar la
fraccién del aerosol de interés (inhalable, toracica o respi-
rable) y recogerla en un determinado elemento de reten-
cion. La bomba de muestreo, el muestreador y el elemen-
to de retencion forman parte del sistema de muestreo.

2.6. Muestreador

Dispositivo que permite separar las particulas del ae-
rosol del aire y recogerlas en un elemento de retencion.
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2.7. Elemento de retencion

Elemento que se integra en el muestreador y que re-
tiene la fraccién de interés del aerosol para su posterior
analisis. Generalmente son filtros o espumas de diferen-
tes caracteristicas.

NOTA: En algunos muestreadores se considera el con-
junto filtro + portafiltro como elemento de retencion.

2.8. Sesgo

Desviacién o diferencia de los resultados obtenidos
aplicando un procedimiento de medida con respecto al
valor aceptado como referencia.

2.9. Precision

Grado de concordancia entre los resultados obteni-
dos aplicando el método repetidas veces bajo condicio-
nes determinadas.

2.10. Incertidumbre

Estimacién del intervalo de valores en el que se sitla,
generalmente, con una probabilidad determinada, el va-
lor verdadero de la magnitud medida.

3. FUNDAMENTO DEL METODO

La muestra se recoge haciendo pasar un volumen
conocido de aire a través de un muestreador que incor-
pora un elemento de retencion adecuado, con la ayuda
de una bomba de muestreo.

La cantidad de materia retenida en el elemento de
retencion, expresada en miligramos, se obtiene como di-
ferencia entre la pesada del elemento de retencién pos-
terior y previa al muestreo.

A partir de dicha cantidad, y teniendo en cuenta el
volumen de aire muestreado, se obtiene la concentracién
de materia particulada en aire, en miligramos por metro
cubico.

4. REACTIVOS Y PRODUCTOS

4.1. Agua destilada o desionizada libre de particulas
(10.7.).

4.2. Disolucion sobresaturada de una sustancia cris-
talina (10.8.) como el carbonato potasico, nitrato calcico
0 amonico, etc. cuyo porcentaje de humedad relativa,
a temperatura constante, sea préxima a la media habi-
tual del laboratorio (+ 5 %). Este reactivo unicamente es
necesario en caso de requerir el acondicionamiento del
elemento de retencion.

4.3. Etanol del 96 % o isopropanol en disolucién acuo-
sa al 25 % (10.9.).

5. APARATOS Y MATERIAL

5.1. Aparatos y material para la toma de muestra

5.1.1. Bomba de muestreo capaz de mantener un fun-
cionamiento continuado durante el tiempo de muestreo
requerido. El caudal de la bomba ha de mantenerse
constante dentro de un intervalo de + 5 % del caudal
fijado durante su calibracion.

Para muestreos a caudales inferiores a 5 I/min la
bomba cumplira los requisitos recogidos en la Norma
UNE-EN 1232 (10.10.). Para muestreos superiores a
5 1/min la bomba cumplird los requisitos recogidos en
la Norma UNE-EN 12919 (10.11.). Véase el anexo D.

5.1.2. Medidor de caudal para la calibracién de la bom-
ba de muestreo. Véase el anexo D.

NOTA: Es recomendable la utilizacion de un medidor de
caudal de burbuja ya que sus lecturas son independien-
tes de la temperatura y la presion atmosférica (CEN/TR
15230) (10.12.).

5.1.3. Muestreador. Dispositivo disefiado para captar
una o varias de las fracciones del aerosol definidas en la
Norma UNE-EN 481 (10.2.) y que debe cumplir con lo es-
tablecido en la Norma UNE-EN 13205 (10.13.), relativa al
funcionamiento de los instrumentos para la medicién de
concentraciones de aerosoles, y en el documento técni-
co CEN/TR 15230 (10.11.). En el anexo B se recogen una
serie de muestreadores que potencialmente cumplen los
requisitos exigibles.

5.1.4. Elemento de retencién como filtro, espuma u
otro que garantice una eficacia de retencién no inferior
al 99 % del aerosol suspendido en el aire. La eleccion
del elemento de retencién viene condicionada, en gene-
ral, por el sistema de muestreo utilizado y por conside-
raciones analiticas. Véanse los anexos By C.

5.1.5. Medidor de tiempo
5.2. Aparatos y material para el analisis

5.2.1. Balanza analitica con sensibilidad minima de
0,01 miligramos, es decir, capaz de pesar con una re-
solucion de 1 o 10 microgramos (6 o 5 cifras, respec-
tivamente).

5.2.2. Camara de humedad controlada. Recinto que
contiene una disolucion sobresaturada de una sustancia
cristalina (4.2.) y cuyo fin es acondicionar los elementos
de retencién y mantener un nivel homogéneo de hume-
dad durante el proceso de pesada.

NOTA: El uso de esta camara es necesario para determi-
nados elementos de retencion y opcional para otros.

5.2.3. Dispositivo para la eliminacién de la electrici-
dad estatica que minimice los efectos producidos por
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la acumulacion de electricidad estatica en determinados
elementos de retencién.

NOTA: En el mercado existen diversos dispositivos como
descargadores o equipos ionizadores, pistolas antiestati-
cas, barras de ionizacion, etc. que disipan la carga elec-
trostatica acumulada.

5.2.4. Pinzas de puntas planas y sin estrias en los bor-
des que eviten, en lo posible, el deterioro de los ele-
mentos de retencién y la generacion de cargas elec-
trostaticas.

5.2.5. Guantes que eviten el contacto de la piel con los
elementos de retencién pero que no dificulten el proceso
de manipulacion.

5.2.6. Utensilio para extraer el elemento de retencion
que facilite, en caso necesario, la extraccion del elemen-
to de retencién del muestreador.

6. TOMA DE MUESTRA

6.1. Antes de usar los muestreadores se comprobara que
estan completamente limpios y secos.

NOTA 1: Se tendran en cuenta las recomendaciones del
fabricante en todas las operaciones de limpieza y mani-
pulacion del muestreador.

NOTA 2: Si se utilizan ciclones, éstos deben desmontar-
se e inspeccionarse. Si aparecen muescas o rayas en su
interior, deberan desecharse.

6.2. Se monta el elemento de retencién (5.1.4.) previa-
mente pesado en el muestreador seleccionado (5.1.3.).
El elemento de retencidon se manipulara Unicamente
con pinzas de puntas planas (5.2.4.) y el muestreador,
con el elemento de retencién incorporado, permane-
cera convenientemente cerrado hasta el comienzo del
muestreo.

6.3. Se calibra la bomba de muestreo (5.1.1.) al caudal
requerido empleando un medidor de caudal (5.1.2.), y
un muestreador conteniendo un elemento de retencion
del mismo lote que el utilizado en el muestreo (véase el
anexo D).

6.4. Antes de comenzar el muestreo, se retiran las pro-
tecciones del muestreador y se conecta éste a la bomba
mediante un tubo flexible, asegurandose de que no exis-
ten fugas ni estrangulamientos.

6.5. Para muestreos personales se coloca el muestrea-
dor en la zona de respiracion del trabajador, por ejemplo,
sujeto a la solapa, y la bomba de muestreo se sujeta en
el cinturdn o en otro lugar apropiado de la ropa del traba-
jador, evitando estrangulamientos del tubo flexible.

NOTA: Para mediciones en un punto fijo (5.2.2. de la Nor-
ma UNE-EN 689) se debe elegir una localizacion adecua-
da para el muestreo.

6.6. Para iniciar el muestreo se pone en marcha la bomba
y se anota la hora de comienzo de la toma de muestra.

El tiempo de muestreo debe ser representativo de la
duracién de la exposicién de los trabajadores y tan largo
como sea razonablemente posible, evitando la colmata-
cion del elemento de retencién.

6.7. Al finalizar la toma de muestra se anota el tiempo
transcurrido desde el inicio del muestreo.

Se retira el muestreador del sistema de muestreo y se
vuelve a cerrar para evitar pérdidas o contaminaciones
durante su traslado al laboratorio. Se anotan la referencia
de la muestra y todos los datos relativos al muestreo.

6.8. Con el mismo muestreador y elemento de retencién
utilizados en la calibracién previa (6.3.), se verificara y
anotara el caudal de la bomba tras el muestreo.

El caudal al final del periodo de muestreo debera ha-
berse mantenido dentro del + 5 % del valor ajustado ini-
cialmente (véase anexo D). La muestra se considera no va-
lida cuando la diferencia entre los caudales medidos antes
y después de la toma de muestra supera dicho 5 %.

6.9. Por cada lote de muestras tomadas en las mismas
condiciones se adjuntaran, al menos, tres blancos de
muestreo (elementos de retencién sometidos exacta-
mente a la misma manipulaciéon que las muestras, ex-
cepto que a través de ellos no habra pasado aire).

7. PROCEDIMIENTO DE ANALISIS
7.1. Limpieza

7.1.1. El area préxima a las balanzas debe mantenerse
libre de polvo y de cualquier elemento que pueda afec-
tar a la estabilidad de la pesada. Las mesas o areas de
trabajo pueden limpiarse con pafios himedos o toallas
adsorbentes.

7.1.2. El plato de la balanza o los accesorios para la pe-
sada de los elementos de retencion, asi como pinzas,
espatulas u otros utensilios de laboratorio, pueden lim-
piarse cuidadosamente con alcohol (4.3.) y tejidos des-
echables no fibrosos.

7.2. Condiciones para la determinacién gravimétrica

La balanza deberia estar ubicada en un local donde
las condiciones ambientales estén debidamente contro-
ladas (temperaturas en torno a 20 °C y humedades rela-
tivas proximas al 50 %) (10.14.).
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NOTA: Es conveniente que el local no presente ventanas
y se eviten las corrientes de aire y las fuentes de ener-
gias radiantes o electromagnéticas. Se recomienda, asi-
mismo, que durante las determinaciones gravimétricas
Unicamente permanezca en este local la persona que las
esta realizando.

7.3. Calibracion de la balanza y control de calidad

7.3.1. Calibracién periédica. La balanza debe ser ca-
librada periédicamente para comprobar su correcto
funcionamiento y que los resultados sean consisten-
tes y reproducibles. El resultado de la calibracion debe
quedar reflejado en el correspondiente certificado de
calibracion.

NOTA 1: Si la calibracion interna de la balanza la realiza el
propio laboratorio, debe utilizar procedimientos adecua-
dos para ello, como se especifica en el punto 5.4 de la
Norma ISO 17025 (10.15.).

NOTA 2: La periodicidad recomendada para la calibra-
cion de la balanza es de aproximadamente 12 meses, y
siempre que se compruebe que la calidad de los resulta-
dos no es aceptable.

7.3.2. Verificacion de las condiciones de uso de la ba-
lanza. De forma periddica, por ejemplo mensualmente,
el usuario puede realizar una serie de actuaciones para
verificar la sensibilidad y repetibilidad de su balanza ana-
litica. El uso de pesas certificadas de la clase F o E per-
mite controlar las especificaciones de las balanzas capa-
ces de pesar con una resolucion de 1 o 10 microgramos
(balanzas de 6 o 5 cifras, respectivamente).

NOTA: La comprobacion del ajuste del cero (o tara) an-
tes de cada pesada y la utilizacion de la opcion de auto-
calibracion (mediante pesas internas), disponible ya en
muchas balanzas, son actuaciones cotidianas que contri-
buyen al control del funcionamiento de la balanza.

7.3.3. Control de calidad

Los equipos e instrumentos utilizados durante el andlisis
gravimétrico deben estar incluidos en un programa de man-
tenimiento, calibraciéon y control de calidad debidamente
documentado y recogido en el procedimiento de trabajo.

Las situaciones mas habituales que afectan a la pre-
cisiéon de las determinaciones gravimétricas y que son
detectables con un adecuado control de calidad estan
asociadas a deficiencias o mal funcionamiento de la ba-
lanza, de la cdmara de humedad controlada o del sis-
tema de eliminacion de cargas electrostaticas; a varia-
ciones en la calidad o composicion de los elementos de
retencion y a diferencias entre analistas.

7.3.3.1. Control de calidad interno. El laboratorio debe
disponer de un sistema de control de calidad interno que
permita identificar y actuar ante situaciones donde la ca-
lidad de las determinaciones gravimétricas del laborato-
rio pueda verse comprometida.

NOTA: Por ejemplo, el empleo de blancos intercalados
entre las muestras de campo permite detectar variacio-
nes sistematicas en la masa debidas a posibles absorcio-
nes o evaporaciones durante el proceso de pesada.

7.3.3.2. Control de calidad externo. Es conveniente que
el laboratorio participe en programas de control de cali-
dad externos donde pueda contrastar la calidad de sus
determinaciones gravimétricas (10.16.).

7.4. Procedimiento de medida

La determinacion gravimétrica requiere pesar el ele-
mento de retencién tanto antes como después de latoma
de muestra. Para ello, los elementos de retencion deben
ser manipulados cuidadosamente y colocados sobre los
soportes que faciliten su acondicionamiento y/o elimina-
cion de posibles cargas estaticas.

Los elementos de retencion se trataran de formaidén-
tica antes y después de la toma de muestra, realizandose
las pesadas en la misma balanza y, a ser posible, por la
misma persona.

7.4.1. Acondicionamiento del elemento de retencion

Los elementos de retencion que requieran acondi-
cionamiento se introducen en la camara de humedad
(56.2.2.) durante un periodo minimo de 24 horas, para que
la temperatura y la humedad de dicho elemento se equi-
libren con las existentes en el interior de la camara.

7.4.2. Pesada del elemento de retencion

7.4.2.1. Inmediatamente antes de proceder a la pesada se
debe eliminar, con el correspondiente dispositivo (5.2.3.),
la posible carga electrostatica existente en la superficie
del elemento de retencién ya que ésta puede llegar a ser
una fuente de error importante en algunas determinacio-
nes gravimétricas.

7.4.2.2. Previamente a la pesada del elemento de reten-
cion la balanza habra sido ajustada a cero.

7.4.2.3. La pesada se realiza depositando el elemento de
retencién sobre el plato o accesorio especificamente di-
sefiado para la balanza. Se considerara como valor de
la pesada la lectura registrada una vez que ésta se haya
estabilizado.

NOTA: Para los elementos de retencion acondicionados
en la camara de humedad es aconsejable que después
de realizar 10 o 12 pesadas consecutivas se espere al me-
nos 1 hora para restablecer el control de la humedad de
la camara.

7.4.2.4. Para minimizar los errores asociados a las opera-
ciones con la balanza se recomienda efectuar al menos
tres pesadas del elemento de retencion y utilizar, como
resultado, el valor medio de las mismas.

NOTA: Factores como la humedad o la electricidad estati-
ca pueden generar diferencias entre pesadas (por ejemplo,
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pueden ser superiores a 10 ug para balanzas con sensibili-
dad de 1 ug). En tal caso, deberia efectuarse alguna pesada
adicional.

8. CALCULOS
8.1. Cantidad de materia particulada retenida

El peso de la materia particulada (P) recogida en el
elemento de retencion, expresada en miligramos, se
obtiene por diferencia entre la pesada posterior (P,) y la
previa (P,) a la toma de muestra (7.4.2.), de acuerdo con
la expresién:

P=(P,-P)
donde:
P, es el valor medio de las tres pesadas previas al
muestreo, en mg
P _ P11 + P12 + P13
17 T
P, es el valor medio de las tres pesadas posterio

res al muestreo, en mg

_ Py + Py + Py
203

8.2. Correccién de la inestabilidad de la pesada me-
diante el uso de blancos de muestreo

Esta correccion se realiza utilizando tres elementos de
retencién en blanco (10.14.). En este caso, la expresion
para el célculo de la cantidad de materia particulada re-
cogida en un elemento de retencién corregida con el re-
sultado de las pesadas obtenidas para los blancos seria:

(By;-By) +(By-B,) +(B;,-Byy)
Pcorregida = (PZ - |:)1) + ( 3

p ((812 -By) + (By-By) + (By,- Bs1)>

corregida 3

donde:

Peoregica €S €l peso de la materia particulada recogida
corregida con los valores de los blancos,
enmg

P es el peso de la materia particulada determi-

nada en el elemento de retencion, en mg

B., y B,; son las pesadas posterior y previa de cada
blanco utilizado para la correccion, en mg

NOTA: La correccion no es necesaria cuando la media
de las diferencias entre las dos pesadas del elemento de

retencion en blanco, posterior (B,,) y previa (B;;), en valor
absoluto, no supere el limite de deteccidn calculado.

8.3. Volumen de aire muestreado

El volumen de aire muestreado se calcula mediante la
siguiente ecuacion:

V — (q inicial + qfinal) .t
2

donde:
\ es el volumen de aire muestreado, en litros

A inicial es el caudal al comienzo del periodo
de muestreo, en litros por minuto

Uil es el caudal medido tras finalizar el
muestreo, en litros por minuto

t es el tiempo de muestreo en minutos
8.4. Concentracion de la materia particulada en aire

La concentracién de la materia particulada (C) se cal-
cula mediante la expresion:

C _ Pcorregida
\Y
donde:
C es la concentracion de la materia particulada
en miligramos por metro cubico de aire
muestreado

Peoregisa €8 |2 cantidad de materia particulada en
miligramos, corregida con los valores de
los blancos

\Y es el volumen de aire muestreado, en
metros cubicos

9. PRECISION

9.1. Los resultados obtenidos en el ensayo de validacion,
recogidos en el anexo A, Unicamente se refieren a la incer-
tidumbre asociada a la determinacién gravimétrica y no
tienen en cuenta la contribucién de las componentes aso-
ciadas a la eficacia de muestreo, al volumen de aire mues-
treado y al transporte y almacenamiento de las muestras.

9.2. La incertidumbre de la determinaciéon gravimétrica
(V) y los limites de deteccioén (LD) y cuantificacion (LC)
del método han sido calculados siguiendo el procedi-
miento descrito en la Norma ISO 15767 y utilizando una
balanza de seis cifras. Los resultados obtenidos se reco-
gen en latabla 1.
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Tabla 1

Resumen de los resultados del ensayo de validacion

Incertidumbre L. . Limite de
ELEMENTO DE . Limite de deteccién (LD) . L.
RETENCION Expandida (U) Hg cuantificacion (LC)
Hg9 Hg
Filtro de fibra de vidrio 16 3 78
37 mm 1 pym
Filtro de fibra de vidrio 11 17 57
25 mm 1 pym
Filtro de PVC
37 mm 5 ym 3 5 17
Portafiltro IOM de plastico
+ Filtro de fibra de vidrio 18 28 92
25 mm 1 pym
Portafiltro IOM de acero +
Filtro de fibra de vidrio 13 19 64
25 mm 1 pym

9.3. A partir de datos procedentes del Programa Inter-
laboratorios de Control de Calidad (PICC - Gr) del INS-
HT (10.16.) se estimd la precision intralaboratorio de la
determinacioén gravimétrica en términos de desviacion
tipica. Los resultados mostraron que para los filtros de
PVC la desviacion tipica es inferior a 50 pg (con balanza
de cinco cifras, resolucion de 10 ug) y a 5 ug (con balan-
za de seis cifras, resolucién de 1 pg). Por otra parte, la

desviacion tipica para filtros de fibra de vidrio resulté ser
inferior a 50 pg, con balanza de cinco cifras (10.16.).

Para un laboratorio que utilice este método gravimé-
trico, estos valores de precision pueden ser considera-
dos como una referencia y utilizarse para contrastar la
calidad de los resultados obtenidos en sus determina-
ciones gravimétricas.
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ANEXO A
Validacion del método

En este apartado se recogen los datos obtenidos en la validacién del método. Esta ha sido llevada a cabo, Unicamente,
para la determinacién gravimétrica del método y no para la toma de muestra ni el transporte de los elementos de reten-
cion al laboratorio, siguiendo los criterios generales del INSHT para validaciéon de métodos de toma de muestra y analisis
y el procedimiento especifico establecido en la Norma ISO 15767:2009 “Workplace atmospheres — Controlling and cha-
racterizing errors in weighing collected aerosols” (10.14.).

A.1 Procedimiento de validacion

Para llevar a cabo la validacién se han elegido como elementos de retencién representativos de estas determinaciones,
filtros de fibra de vidrio y de cloruro de polivinilo, incluyéndose también en el ensayo el conjunto “portafiltro + filtro” utili-
zado por el muestreador del IOM, fabricado en dos tipos de material, plastico y acero (véase la tabla A.1).

El ensayo se lleva a cabo pesando, para cada uno de los elementos de retencién seleccionados, un nimero F de elemen-
tos de retencion (seis en este caso) de un conjunto de lotes de elementos de retencién diferentes B (cinco en este caso).
Las pesadas se han efectuado con una balanza de seis cifras (resolucién de 1 pg).

El procedimiento aplicado, para cada tipo de elemento de retencién, ha sido el siguiente:

A.1.1 Todos los elementos de retencién se han acondicionado a una humedad relativa del 53 % en una camara de hu-
medad controlada. Asimismo, todos los elementos de retencién se han pasado por un dispositivo para eliminar cargas
electrostaticas justo antes de realizar la pesada.

A.1.2 En las condiciones ambientales controladas de una sala de balanzas, se han pesado cada uno de los elementos de
retencion tal y como se describe en el apartado 7.4.2.

A.1.3 Una vez realizada la pesada inicial, se han montado los elementos de retencién en el muestreador, y se han mante-
nido durante una semana en otra area distinta de |la sala de balanzas.

A.1.4 Transcurrido ese tiempo se han vuelto a pesar, segun 7.4.2., en condiciones similares a las iniciales.

NOTA: La humedad de la sala de balanzas, en el momento de las pesadas, se ha mantenido en el intervalo de humedad
relativa de + 5% entre pesada inicial y final. Asi mismo, la diferencia de temperatura de la sala de balanzas entre las pesa-
das iniciales y finales ha sido siempre inferior a 4 °C.

A.2 Determinacion de la incertidumbre

La incertidumbre asociada a la determinacion gravimétrica, asi como los limites de deteccién y cuantificaciéon del proce-
dimiento, se han determinando siguiendo los criterios establecidos en la Norma ISO 15767 (10.14.) para una situacion
especifica en la que la determinacion se efectua por diferencia de pesadas y la inestabilidad de la pesada es corregida
mediante la utilizacién de elementos de retencion en blanco.

Las componentes de la incertidumbre que provienen de factores que afectan al resultado, como la balanza, el empuje
del aire, la temperatura, la calibracién, la deriva, la electricidad estatica, etc., estan incluidas en la estimacion de la in-
certidumbre.

A.2.1 Variacion de peso del elemento de retenciéon

La variacién de peso (P) para cada uno de los elementos de retencion se ha calculado como la diferencia entre la media
de las pesadas finales e iniciales (véase 8.1.), de acuerdo con la expresion:

P=(P,-P)
donde:
P, es el valor medio de las tres pesadas iniciales del elemento de retencién, en mg
P, es el valor medio de las tres pesadas del elemento de retencion realizadas al cabo de 1 semana, en mg
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A.2.2 Calculo de la desviacion tipica

Para cada lote, se ha calculado la desviacion tipica (S,) de los elementos de retencion ensayados mediante la formula:

donde:

F es el niumero de elementos de retencién por lote, que ha sido de seis

P, es la variacion de peso de cada elemento de retencion, en mg

P es el valor medio de las variaciones de los elementos de retencion ensayados, en mg

A.2.3 Calculo de la desviacion tipica promediada

La desviacion tipica promediada (S) se calcula a partir de las desviaciones tipicas de cada lote, con [(6-1) x 5] grados de
libertad mediante la expresion:

siendo B el niumero de lotes ensayados, cinco, para cada tipo de elemento de retencién.
A.2.4 Determinacion de la incertidumbre

La componente de la incertidumbre debida a la determinacion gravimétrica (u,) se puede calcular aplicando la correccion
mediante elementos de retencién en blanco de acuerdo con la expresion:

U, = s2x[1+(1/Ny)]

siendo N, el nimero de blancos utilizados para efectuar la correccion, tres en este caso.
A.2.5 Determinacion del limite de deteccién y cuantificacion

A partir del valor de u,, se calculan el limite de deteccion (LD) y el limite de cuantificacion (LC) de la determinacion gravi-
métrica de acuerdo con las siguientes expresiones:

LD =3 xuy
LC=10xuy

A.2.6 Determinacion de la incertidumbre expandida

La incertidumbre expandida (U) asociada a la determinacion gravimétrica se obtiene segun la siguiente expresion:
U=Kkxuy

donde k es el factor de cobertura.

NOTA: Un factor de cobertura k = 2 proporciona un intervalo de confianza aproximado del 95 %.

A.2.7 Resultados

La tabla A.1 recoge los resultados del ensayo mostrando las diferencias obtenidas en las pesadas para cada elemento

de retencién y lote ensayado. La tabla A.2 muestra, en sintesis, los resultados de la validacion para cada uno de los ele-
mentos de retencién ensayados.
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Tabla A.1

Diferencia, en microgramos, de la masa de los elementos de retencion ensayados

ELEMENTO DE . LOTE | LOTE | LOTE | LOTE | LOTE | Desviacion tipica
RETENCION N®FILTRO 1 2 3 4 5 promediada
(para 25 gl)
1 17 46 47 20 29
2 18 39 47 26 21
3 14 46 44 35 16
Filtro de fibra de vidrio 4 14 39 47 36 21
37mmy1pum
5 11 43 49 34 19
6 -11 47 48 45 18
Desviacién tipica (s,) | 10,82 3,62 1,67 8,66 4,50 s=6,76
1 13 14 25 22 13
2 14 -4 17 15 14
3 6 9 14 15 20
Filtro de fibra de vidrio 4 17 12 17 18 14
25mmy1pum
5 14 11 5 18 14
6 7 14 15 19 14
Desviacion tipica (s,) | 4,36 6,80 6,44 2,64 2,57 s=4,91
1 0 0 2 -4 -2
2 -1 -3 2 -3 -3
3 -3 -2 -2 -3 -2
Filtro de PVC
37 mmy5pum 4 2 0 0 2
5 -1 -3 1 -5 -6
6 -2 -2 1 -2 -7
Desviacioén tipica (s,) 1,05 1,38 1,52 1,14 2,26 s=1,52
1 -10 -12 -10 39 4
2 1 =27 -10 39 1
Portafiltro IOM de S -4 18 -13 49 10
plastico + F|_Itr9 de fibra 4 7 6 9 46 7
de vidrio
25mm 1 ym 5 -6 4 -12 45 6
6 -6 1 -18 43 5
Desviacion tipica (s,) | 6,07 15,71 3,29 3,99 3,02 s=7,99
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ELEMENTO DE N° FILTRO LOTE | LOTE | LOTE | LOTE | LOTE | Pesviacion tbica
RETENCION 1 2 3 4 5 P
(para 25 gl)
1 28 25 -14 8 11
2 19 20 -14 7 7
Portafiltro IOM de S 20 14 -19 20 15
acero + Fll?ro_de fibra 4 17 17 o 8 ’
de vidrio
25mm 1 pm 5 17 14 7 10 -3
6 19 8 -9 10 3
Desviacion tipica (s,) | 4,10 5,82 6,05 4,81 6,66 s=5,56
Tabla A.2
Resultados del ensayo de validacion expresados en microgramos
ELEMENTO DE Incertidumbre Incertidumbre Limite de Limite de.
RETENCION (u.) Expandida deteccion cuantificacion
w (U=2xu,) (LD) (LC)
Filtro de fibra de vidrio 78 16 23 78
37 mmy1pm
Filtro de fibra de vidrio 57 11 17 57
25mmy1pym
Filtro de PVC
37 mmy 5 pm 1,7 3 5 17
Portafiltro IOM de plastico
+ Filtro de fibra de vidrio 9,2 18 28 92
25 mm 1 pym
Portafiltro IOM de acero
+ Filtro de fibra de vidrio 6,4 13 19 64
25 mm 1 ym

NOTA: La incertidumbre (u,) considera Gnicamente la componente de incertidumbre asociada a la determinacion gravi-
métrica. Para estimar la incertidumbre tipica combinada del método de toma de muestra y analisis habra que considerar,
ademas, la contribucion de las componentes asociadas a la eficacia de muestreo, al volumen de aire muestreado y al

transporte y almacenamiento

de las muestras.
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ANEXO B
Muestreadores para aerosoles

Los aerosoles que se encuentran en los lugares de trabajo presentan un amplio intervalo de tamafo de particulas, que
puede oscilar entre 0,001 pm y 100 um. La distribucién de estos tamafios depende del tipo de operacion industrial que
se lleve a cabo.

Por otra parte, Unicamente las particulas del aerosol con unos determinados diametros aerodinamicos pueden alcanzar
y depositarse en determinadas zonas de las vias respiratorias. En este sentido, la norma UNE-EN 481 (10.2.) define una
serie de fracciones y los convenios para su toma de muestra en los que se especifica, para cada diametro aerodinamico,
el porcentaje de particulas que tiene que ser recogido por el muestreador.

Para ello, los muestreadores utilizados para captar las diferentes fracciones del aerosol (inhalable, toracica o respirable)
deben adecuarse a sus correspondientes convenios. Asi, un muestreador cumple con un convenio cuando para los
distintos diametros aerodinamicos de ese convenio no se separa mas del 30 % de la curva ideal que describe dicho
convenio (10.13.).

B.1 Factores que afectan a su funcionamiento

Las principales variables que afectan a la eficacia de muestreo son el diametro aerodinamico de las particulas y la velo-
cidad y direccion del viento. En el caso de los muestreadores de las fracciones toracica y respirable, ademas de estas
variables, también hay que considerar la variabilidad entre las diferentes unidades de un mismo muestreador y las varia-
ciones del caudal de muestreo.

B.2 Dificultades para ajustarse a los convenios

Algunos muestreadores de la fraccion inhalable presentan dificultades para el cumplimiento del convenio establecido
cuando la velocidad del viento es elevada y cuando se generan particulas grandes con un gran momento de inercia. En
general, estas situaciones conducen a una subestimacion de la fraccion inhalable.

Al igual que los muestreadores de la fraccidn respirable, los muestreadores de la fraccion toracica se ven afectados por
velocidades de viento altas y su eficacia puede disminuir cuando la concentracion del aerosol es elevada.

Por otra parte, los nuevos ciclones disefiados para ajustarse al convenio de la fraccion respirable recogido en la norma
UNE-EN 481 incorporan modificaciones en sus dimensiones y geometria del orificio de entrada. En este sentido, estudios
realizados con muestreadores utilizados previamente a la publicacion de dicha norma indican la necesidad de utilizar
factores de correccidn para ajustar su eficacia de retencion, por lo que la decisién de su empleo en el muestreo supone
conocer esta limitacion por parte del usuario.

Finalmente, los muestreadores que recogen de forma simultanea mas de una fraccion se ven afectados por las condicio-
nes ya citadas, ademas de existir la posibilidad de que las particulas puedan pasar de una fraccién a otra una vez han
sido recogidas por el muestreador.

B.3 Tipos de muestreadores

El informe técnico CEN/TR 15230 (10.12.) incluye, con caracter informativo, los muestreadores (disponibles en el mer-
cado en el afio 2004) que cumplen con las especificaciones de las normas UNE-EN 481 y UNE-EN 13205 para deter-
minadas condiciones ambientales. No todos los muestreadores cumplen con los requisitos para todas las condiciones
ambientales posibles y es el usuario quien debe verificar que el muestreador tiene un comportamiento aceptable para las
condiciones en las que se va a utilizar.

La tabla B.1 recoge, para las distintas fracciones del aerosol, los muestreadores personales incluidos en el informe
técnico citado, el elemento de retencién y el caudal de muestreo recomendado. Las caracteristicas detalladas de cada
muestreador se pueden consultar a sus respectivos fabricantes.

Por otra parte, es importante sefalar que el muestreador que se ha venido utilizando habitualmente, cassette de po-
liestireno de 37 mm de diametro, no aparece en el informe ya que no cumple con los requisitos establecidos en las
normas UNE-EN 481 y UNE-EN 13205 y por lo tanto, no es recomendable su uso para captar la fraccién inhalable del
aerosol.
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Tabla B.1

Muestreadores recogidos en el informe CEN/TR 15230 (2004)

Fraccion del Muestreador Caudal de Elemento de .
muestreo s Fabricante
aerosol personal . retencion
I/min
IOM 5 Filtro de 25 mm en SKC
portafiltro
PGP-GSP 3,5 3,5 Filtro de 37 mm GSM
Inhalable PGP-GSP 10 10 Filtro de 37 mm GSM
BUTTON 4 Filtro de 25 mm SKC
CIP-10I 10 Espuma Arelco
PAS-6 2 Filtro de 25 mm No disponible
CIP 10T 7 Espuma Arelco
GK 2.69 1,6 Filtro de 37 mm BGlI
Toracica 2
PEM 200 4 Filtro de 37 mm MSP
10
IOM Multidust 2 Filtro de 25 mm en SKC
portafiltro
CIP 10R 10 Espuma Arelco
GK 2.69 4,2 Filtro de 37 mm BGI
SIMPEDS 2,2 Filtro de 25 mm Casella
Ciclon polvo 2,2 Filtro de 25 mm BGI
respirable
Respirable
Ciclon aluminio 2,5 Filtro de 25 6 37 mm SKC
Cicldn plastico ) i
3 Filtro de 25 6 37 mm SKC
conductor
PGP-FSP 2 2 Filtro de 37 mm GSM
PGP-FSP 10 10 Filtro de 37 mm GSM
Ciclon nylon 1,7 Filtro de 37 mm Panametrics
10 mm
Inhalable y . Espuma y filtro
Respirable IOM Multidust 2 de 25 mm en portafiltro SKC
Inhalable,
Toracicay Respicon 3,11 Filtro de 37 mm HundTSI
Respirable

NOTA: La norma UNE-EN 13205 describe un procedimiento para establecer la equivalencia entre un instrumento a evaluar
y un muestreador de referencia en un lugar de trabajo (10.13.). Dicho procedimiento permite al usuario realizar mediciones
de la concentracion de la materia particulada con instrumentos que no se han evaluado en ensayos de laboratorio pero
que se ha demostrado que dan resultados similares a los muestreadores ensayados.
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ANEXO C
Elementos de retencion

La eleccién del tipo de elemento de retencion a utilizar en el muestreo (filtros o espumas principalmente) dependera de
una serie de factores que van a condicionar, en mayor o menor medida, tanto la toma de muestra como la determinacién
gravimétrica posterior. Los principales factores son:

C.1 Dimension y tamano de poro

Cada muestreador tiene una geometria diferente y, por tanto, Unicamente permite el uso de determinados elementos de
retencion. Asi, los hay que admiten un elemento de retencion de 25 mm de didametro mientras que en otros se utiliza de
37 mm. Otro factor a considerar es el tamafo de poro del elemento de retencion. Por ejemplo, en el caso del muestreador
Button (véase tabla B.1), el fabricante recomienda que los filtros tengan un tamafo de poro igual o superior a 1 pm.

C.2 Eficacia de retencion

Tanto los filtros de fibra como los de membrana, al emplearse como elementos de retencion, se caracterizan por una alta
eficacia de retencion cercana al 100 % (5.1.4.). En los primeros, las particulas se recogen en toda la estructura del filtro
mientras que, en los segundos, las particulas solamente se recogen en la superficie del filtro y, por lo tanto, los filtros de
membrana presentan una menor capacidad de carga, llegandose a obstruir rapidamente.

Por otra parte, las espumas de poliuretano presentan una alta eficacia de retencion ya que recogen las particulas tanto en
la superficie como en los intersticios de las espumas, pero se ven sensiblemente afectadas por la humedad, por lo que
es recomendable el uso de blancos durante la determinacién gravimétrica.

C.3 Pérdida de carga

La pérdida de carga que generan los filtros depende de la naturaleza de los mismos y de su tamarfio de poro. En general,
a mayor tamafo de poro, menor es la pérdida de carga que se produce y, en particular, los filtros de fibra de vidrio pre-
sentan menor pérdida de carga que los de cloruro de polivinilo. Las espumas de poliuretano presentan bajas pérdidas
de carga.

C.4 Humedad

Durante el muestreo, la humedad puede producir un aumento de la pérdida de carga que puede afectar, incluso, al
correcto funcionamiento de la bomba de muestreo. Durante la determinacidn gravimétrica, la humedad puede llegar a
producir variaciones del peso del elemento de retencidén que podrian ocasionar resultados anémalos. Los filtros de fibra
de vidrio y los de cloruro de polivinilo no se ven especialmente afectados por la humedad. Sin embargo, las espumas
de poliuretano se caracterizan por su elevada capacidad de absorcion de la humedad, lo que complica enormemente la
pesada.

Por otra parte, en el caso del muestreador del IOM, al tener que pesarse conjuntamente filtro y portafiltro, las variaciones
de humedad también pueden afectar al conjunto, especialmente cuando el portafiltro utilizado es de plastico. Para de-
terminaciones gravimétricas mas precisas con el muestreador del IOM existe la posibilidad de sustituir el portafiltros de
plastico por uno de acero inoxidable. En este caso la pesada es mas estable al verse afectada en menor medida por las
variaciones de humedad entre las pesadas.

C.5 Electricidad estatica
Durante la toma de muestra las cargas electrostaticas pueden provocar que algunas de las particulas del aerosol no se

depositen sobre el elemento de retencion. Este factor afecta especialmente a los filtros de cloruro de polivinilo tanto en
el muestreo como en la determinacién gravimétrica.
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ANEXO D
Bombas de muestreo

Este anexo contiene informacion sobre las caracteristicas que deben reunir las bombas que se utilizan para la toma de
muestras de aerosoles. Incluye un procedimiento recomendado para el ajuste de las mismas al caudal requerido e infor-
macién Util para la seleccion, verificacion y mantenimiento de las bombas de muestreo y de los medidores de caudal.

D.1 Caracteristicas de las bombas

La norma UNE-EN 1232 “Atmdsferas en el lugar de trabajo. Bombas para el muestreo personal de agentes quimicos.
Requisitos y métodos de ensayo”, que se aplica a las bombas cuyo caudal volumétrico esta comprendido en el inter-
valo de 5 ml/min a 5 I/min, clasifica las bombas segun su utilizacién prevista en bombas de Tipo G (bajo caudal) y de
Tipo P (alto caudal), siendo estas ultimas las indicadas para el muestreo personal de materia particulada a caudales
entre 1 I/miny 5 I/min y pérdidas de carga entre 0,1 kPa 'y 6,25 kPa.

La norma UNE - EN 12919 se aplica a bombas con caudales superiores a 5 I/min. Esta norma requiere que el caudal debe
mantenerse constante dentro de = 5 %, pero no especifica ningun intervalo de pérdida de carga.

Estas normas especifican los requisitos de funcionamiento de las bombas asi como los métodos de ensayo a los que se
han de someter para verificar su conformidad con la norma.

D.1.1 Seleccién de la bomba a utilizar en la toma de muestra

La seleccién de la bomba se llevara a cabo considerando una serie de factores:

- La bomba debe cumplir lo establecido en las correspondientes normas UNE-EN 1232 o UNE-EN 12919.

- La bomba ha de cubrir el intervalo del caudal volumétrico requerido por cada muestreador (véase el anexo B).

- El fabricante debe proporcionar los valores de la pérdida de carga, para los distintos caudales, que la bomba puede
soportar sin que el caudal inicial varie mas del 5 %.

- Otros factores relacionados con las prestaciones tales como: la facilidad de la puesta en marcha de la bomba y del
ajuste del caudal de muestreo, la autonomia de funcionamiento, el intervalo de temperatura y humedad en los cuales el
caudal permanece estable, el tiempo de carga de las baterias, el peso de la bomba y el ruido que emite, etc.

- Si los muestreos han de realizarse en lugares en los que existe riesgo de explosion, la bomba de muestreo debera
cumplir los requisitos de la norma UNE 21814 (EN 50014).

D.1.2 Programa de verificacion y mantenimiento de las bombas

Las caracteristicas de funcionamiento de las bombas de muestreo pueden variar a lo largo de su vida util y, por tanto, es
recomendable comprobar que dichas caracteristicas se mantienen en el tiempo.

La bomba utilizada conjuntamente con los elementos de retencién puede verse afectada por las elevadas pérdidas de
carga que limitan, con el uso, tanto el intervalo de operacién como su autonomia de funcionamiento. Por ello, es con-
veniente establecer un programa de verificacién de las caracteristicas de funcionamiento de las bombas, que permita
tener un conocimiento continuado del estado de las mismas y posibilite, para cada muestreo, la seleccion de la bomba
mas adecuada. Estos ensayos pueden ser llevados a cabo por el propio usuario, quien establecera la periodicidad de los
mismos teniendo en cuenta la frecuencia de uso de cada bomba y los resultados de verificaciones anteriores.

En este sentido, los ensayos para comprobar la estabilidad del caudal con el aumento de la pérdida de carga, autonomia
de funcionamiento, interrupcion del flujo del aire, dependencia de la temperatura, etc., pueden realizarse siguiendo las
recomendaciones recogidas en el documento CR-01/2006 del INSHT (10.17.).

Otro elemento importante dentro de un programa de mantenimiento de las bombas son las baterias y el filtro incorporado
en la propia bomba que impide que las particulas dafien su mecanismo interno. El programa de mantenimiento se deberia
establecer siguiendo las instrucciones detalladas por el fabricante sobre las caracteristicas de las baterias (permanecer
cargadas o descargadas), sobre el tiempo estimado para el cambio del filtro interno, etc., asi como sobre cualquier otro
factor que pueda afectar al funcionamiento de las bombas.

15



Materia particulada en aire MTA/MA - 014/A11

Asimismo, es recomendable disponer de una hoja de verificacion y mantenimiento donde se indique: la fecha de adquisicion,
los resultados de las verificaciones, la informacion sobre los ciclos de carga y descarga, asi como las horas de funcionamien-
to y condiciones en las que se han utilizado. Incluir las fechas de cambio de la bateria y del filtro puede ser de utilidad.

D.2 Calibracién de la bomba

El procedimiento de calibracién consiste basicamente en un ajuste y medicién del caudal antes de la toma de muestra 'y
una nueva medicion de éste tras haber realizado el muestreo.

Es aconsejable que el ajuste del caudal se realice en el lugar de trabajo en el que se van a tomar las muestras para que
no exista diferencia entre las condiciones ambientales de la calibracién y del muestreo. No obstante, si se ha verificado
que la bomba mantiene el caudal constante con la temperatura, la calibracion puede llevarse a cabo en un lugar distinto
al de trabajo.

D.2.1 Procedimiento recomendado para la calibracion

La calibracién se realiza conectando en serie un calibrador (medidor de volumen o de caudal), un muestreador con el
elemento de retencion incorporado y una bomba de muestreo.

Con el fin de evitar posibles contaminaciones, la calibracion de la bomba se lleva a cabo con un “muestreador de
calibracién” utilizado especificamente para ello, que incluird un elemento de retencién del mismo lote que el utilizado
en el muestreo.

El calibrador debe ser un medidor de volumen o de caudal calibrado cuyo intervalo de medida incluya el caudal a mues-
trear. Es recomendable utilizar un medidor primario ya que sus lecturas son independientes de la presién y la temperatu-
ra. El medidor de burbuja de jabén es uno de los medidores primarios mas utilizados en la calibracion.

D.2.1.1 Ajuste y medicion del caudal previo a la toma de muestra

- Se comprueba que la bateria de la bomba esta completamente cargada.

- Se conecta en serie el calibrador (medidor de volumen o de caudal), un muestreador con el elemento de retencién in-
corporado y una bomba de muestreo.

- Se pone en marcha la bomba y se esperan aproximadamente 5 minutos para su estabilizacion.

- Se ajusta el caudal de la bomba a un valor lo mas préximo posible al caudal que recomienda el fabricante del muestrea-
dor y se mide el caudal. Se repite el proceso hasta alcanzar el valor requerido.

- Se realizan, al menos, tres mediciones del caudal y se toma como caudal inicial de muestreo la media aritmética de las
mediciones.

D.2.1.2 Medicién del caudal posterior a la toma de muestra

- Se conecta de nuevo el “muestreador de calibracién” al calibrador y a la bomba en la forma descrita en la calibracion
previa.

- Se realizan, al menos, tres mediciones del caudal. Se toma como caudal final la media aritmética.
D.3 Medidores de volumen o caudal

Los medidores de volumen o caudal son equipos imprescindibles para la calibracién de las bombas y se seleccionaran
de forma que su intervalo de medida sea adecuado al caudal que se va a medir.

Entre los medidores primarios mas utilizados estan los denominados “himedos”, como los de burbuja de jabén. En
estos medidores, el caudal se determina midiendo el tiempo que tarda una burbuja de jabdn en atravesar un volumen
conocido.

Los medidores secundarios son menos exactos que los primarios. Los rotdmetros pertenecen a este grupo de medidores
y se deben calibrar frente a un medidor primario bajo las mismas condiciones de presion y temperatura en las que se van
a utilizar. Si se calibran en condiciones diferentes, puede ser necesario realizar una correccién matematica del caudal.
Por ello, es aconsejable que sblo se utilicen como indicadores de caudal.
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El funcionamiento correcto de los medidores de caudal es un factor critico para garantizar la fiabilidad de la determina-
cion del volumen de aire muestreado. Por ello, es importante establecer para estos equipos programas de mantenimiento
y calibracion adecuados. La calibracion puede realizarla el usuario o un servicio de calibracién externo.

Si la calibracion la realiza el usuario, éste debera disponer al menos de un medidor calibrado por un organismo acredi-

tado, que le sirva como patrén de referencia para calibrar el resto de medidores. El patrén de referencia se almacenara
siempre en las mismas condiciones de temperatura y humedad.
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